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1 Einleitung
1.1 Supramolekulare Chemie - Allgemein
Der Begriff Supramolekulare Chemie wurde zum ersten Mal von J.-M. Lehn eingeführt. 1987
wurde er zusammen mit D. J. Cram und C. J. Pedersen für die ”Entwicklung von Molekülen
mit strukturspezifischer Wechselwirkung von hoher Selektivität” mit dem Nobelpreis der Chemie
ausgezeichnet. [1] Bis heute ist die Supramolekulare Chemie ein Bereich, der viele Arbeitsgrup-
pen beschäftigt. Dabei ist das große Feld dieser Chemie in Polymere und diskrete Moleküle
aufzuteilen. Weitere Unterteilungen lassen sich in Bezug auf die Bindungen innerhalb der Su-
pramolekularen Verbindungen treffen, aber zu diesen Punkten im Folgenden mehr.
1.2 Supramolekulare Chemie - Verbindungsklassen
Polymere können als ein-, zwei oder dreidimensionale Strukturen vorliegen. In der Supramo-
lekularen Chemie werden sie auch häufig als MOF’s (metal organic frameworks) bezeichnet.
Sie werden zahlreich in der Literatur beschrieben und sind soweit erforscht, dass viele von ih-
nen bereits Anwendungen in der Industrie finden, wie zum Beispiel die Speicherung von Gasen
(H2, N2, CO2), in der molekularen Separation, in der Katalyse, beim Ionenaustausch oder als
Wirkstofftransporter. [2–8]
Neben den Polymeren werden aber auch diskrete, also "nulldimensionale" Verbindungen zur Su-
pramolekularen Chemie gezählt. Da diese Verbindungsklasse Grundlage dieser Arbeit ist, wird
im Folgenden etwas ausführlicher auf diesen Teil eingegangen.
Eine erste Unterscheidung dieser Verbindungen basiert auf den Bindungsverhältnissen und ent-
haltenen molekularen Baueinheiten. Die Supramolekulare Chemie wird generell als Chemie der
nicht kovalenten Wechselwirkungen bezeichnet. Sie beruht zum Beispiel auf Wasserstoffbrücken,
Dipol-Dipol-Wechselwirkungen, Van der Waals Kräften, elektrostatischen Wechselwirkungen
oder koordinativen Wechselwirkungen. So gibt es zum Einen rein organische Verbindungen,
welche zum Beispiel nur über Wasserstoffbrücken stabilisiert werden und zum Anderen Ver-
bindungen, die auf koordinativen Metall-Ligand-Wechselwirkungen basieren. Ein Beispiel für je
einen Verbindungstyp ist in Abbildung 1.2.1 dargestellt. Diese zeigt den sogenannten ”Volley-
ball” (a) von J.Rebek et. al. und den sogenannten ”Nanoball” (b) von der Arbeitsgruppe um
M.Fujita. [9–11]
b)a)
Abbildung 1.2.1: a) Volleyball von J.Rebek et. al. und b) Nanoball von M.Fujita et. al. [9–11]
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Der dargestellte Ball von J.Rebek et. al. besteht aus sechs Resorcinarenen und wird über Wasser-
stoffbrücken zwischen den Hydroxygruppen dieser zusammengehalten. Eine zusätzliche Stabili-
sierung erfährt die ansonsten rein organische Verbindung durch ein eingeschlossenes N(C7H15)
+-
und ein Br--Ion. [9] Im Gegensatz dazu besteht die Verbindung der Arbeitsgruppe um M.Fujita
aus 24 bidentaten Liganden, welche über 12 Pd2+-Ionen mittels koordinativer Bindung verbun-
den werden. Das Innenvolumen ist variabel, es hängt von den organischen Resten am Liganden
ab (rote Bälle in Abbildung1.2.1b). Die Länge dieser Reste variiert zum Beispiel von Mehtyl-
gruppen bis zu einem Rest, welcher eine Tetraethylgykoleinheit enthält. [10,11]
1.3 Supramolekulare Chemie - Aufbau, Beispiele und Anwendungen
Bei dem Aufbau solcher Verbindungen spielen bestimmte Designkonzepte eine entscheidende
Rolle. Zum Beispiel das von E. Fischer 1894 entwickelte Schlüssel-Schloss-Prinzip, welches im ur-
sprünglichen Sinne zwar die Enzym-Substrat-Wechselwirkung beschreibt, aber auf die Supramo-
lekulare Chemie übertragbar ist. [12] Anschaulicher ist aber das sogenannte Baukastenprinzip.
Dieses basiert auf der gezielten Kombination von verschiedenen Bausteinen mit unterschied-
lichen geometrischen Eigenschaften. So können beispielsweise zweidimensionale Verbindungen
durch die Kombination von je zweifach verbrückenden Bausteinen erhalten werden. Für den
Aufbau von dreidimensionalen Strukturen ist mindestens ein dreifach verbrückender Baustein
nötig. Es ergeben sich viele Kombinationsmöglichkeiten. Gleiche Strukturen können auch durch
unterschiedliche Bausteine aufgebaut werden, dies ist zum Beispiel in Abbildung1.3.1a) für das
Viereck dargestellt. [13–17]
60°
+a)
+
90°
+
90° 90°
+
b)
+
Abbildung 1.3.1: Beispiele für das Baukastenprinzip (a) 2D und b) 3D) [13]
Die Bausteine lassen sich gezielt synthetisieren, so kann zum Beispiel bei den Liganden der Ver-
knüpfungswinkel passgenau eingestellt werden. Weiter lassen sich auch beispielsweise selektiv die
Koordinationsstellen an Metallionen mit Hilfe von Blockierungsliganden beeinflussen. Zusätzlich
werden auch Coliganden als weitere Verbrückungsmöglichkeiten eingesetzt. [13–17]
Für den Aufbau eines molekularen Vierecks können zum Beispiel vier Palladium-Ionen, von wel-
chen zwei der Koordinationsstellen mit einem Ethylendiamin-Blockierungsliganden belegt sind,
und vier lineare Liganden mit einem Verknüpfungswinkel von 180 ◦ verwendet werden (Abbil-
dung1.3.2a). [18] Eine andere Möglichkeit ein Viereck aufzubauen besteht darin, zwei Koordi-
nationsstellen von Osmiumtetraoxid mit einem Blockierungsliganden in Form eines organischen
Esters zu besetzen und diesen Baustein mit einem nahe zu rechtwinkligen organischen Liganden,
welcher einen Verknüpfungswinkel von etwa 90 ◦ bietet, zu kombinieren (Abbildung 1.3.2b). [19]
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Abbildung 1.3.2: Beispiele für unterschiedlich aufgebaute molekulare Vierecke [18, 19]
Bei der tatsächlichen Bildung dieser Moleküle ist die sogenannte spontane Selbstheilung es-
sentiell. Für diese muss ein dynamisches System vorliegen, d. h. die zunächst unter kinetischer
Kontrolle gebildeten Produkte müssen sich in ihre thermodynamisch günstigere Form umwan-
deln können, so dass ein thermodynamisches Minimum erreicht werden kann. [15,16] Zusätzlich
spielen vorhandene Gastmoleküle eine entschiedene Rolle. Sie beeinflussen durch ihre Größe und
Geometrie ebenfalls die Bildung von unterschiedlichen Strukturen. Ein Beispiel hierfür, in wel-
chem die Verbindung auf koordinativen Wechselwirkungen beruht, lieferte die Arbeitsgruppe
um K.R.Dunbar. Dieses veranschaulicht den Einfluss des Gegenions auf den gebildeten Kom-
plex (Abbildung1.3.3). [20] So bildet sich je nach eingesetztem Gegenion ein Drei-, Vier- oder
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Abbildung 1.3.3: Einfluss von geometrisch unterschiedlichen Gegenionen auf die Bildung von zweidi-
mensionalen Komplexen [20]
Fünfeck. Das mit Hilfe von [SbF6]
- gebildete Fünfeck kann bei Zugabe von [ClO4]
- oder [BF4]
-
in ein Viereck überführt werden. Ebenfalls wird aber bei Zugabe von [SbF6]
- erneut ein Fünfeck
erhalten. [20]
Neben diesem Beispiel für zweidimensionale Verbindungen sind zahlreiche weitere Polygone in
der Literatur beschrieben. Sie finden ihre Anwendung unter anderem in der Wirt-Gast-Chemie,
in der molekularen Erkennung oder als chemische Sensoren. [15,16,18–23]
Neben diesen werden ebenfalls viele eindimensionale Verbindungen, die Helicate, in der Litera-
tur beschrieben. [24–28] Von den literaturbekannten dreidimensionalen Verbindungen werden
im Folgenden eine Auswahl vorgestellt. Sie basieren alle ausschließlich auf koordinativen Wech-
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selwirkungen, da diese Grundlage der vorliegenden Arbeit sind.
Solche dreidimensionalen Verbindungen werden auch als Supramolekulare Koordinationskäfige
bezeichnet. Es sind die unterschiedlichsten Geometrien, wie zum Beispiel Tetraeder, Oktaeder,
trigonale Bipyramiden, Würfel oder Prismen, literaturbekannt. [2,15–17,29–33] Um diese aufzu-
bauen, kann, wie bereits beschrieben, auf das Baukastenprinzip zurückgegriffen werden. Wieder
gibt es mehrere Möglichkeiten um eine bestimmte Käfigform zu erhalten. Dies ist in Abbil-
dung1.3.4 am Beispiel der unterschiedlichen Verknüpfungsmuster eines Tetraeders noch einmal
verdeutlicht. [34] Ein solches kann folglich aufgebaut werden durch a) sechs lineare Liganden und
= M
b)a) d)c)
Abbildung 1.3.4: Die unterschiedlichen Verknüpfungsmuster eines Tetraeders [34]
vier Metallionen, jeweils auf den Ecken des Tetraeders (M4L6), oder b) vier Dreiecksliganden,
welche vier Metallionen ebenfalls auf den Ecken des Käfigs miteinander verbrücken (M4L4). Zwei
weitere Möglichkeiten werden erhalten, wenn die Metallionen nicht mehr auf den Ecken, sondern
auf den Kanten des Tetraeders liegen. Je nach eingesetztem C 3-symmetrischem Liganden wird
entweder ein adamantanartiger Körper (c, M6L4) oder ein geschlossenes Tetraeder erhalten (d,
M6L4). Das Verknüpfungsmuster von Ligand mit Metallion entscheidet entsprechend darüber,
ob ein relativ offenes oder geschlossenes Vieleck erhalten wird. [34]
Das erste Supramolekulare Tetraeder wurde von R.W. Saalfrank et al. im Jahr 1988 vorgestellt.
Es war der erste beschriebene Koordinationskäfig überhaupt. Er liegt in der M4L6-Topologie
(Abbildung1.3.4a) vor und wird aus MeMgI und dem in Abbildung1.3.5 dargestellten Liganden
synthetisiert. [35]
4 Mg + 6
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≡
Abbildung 1.3.5: Erster in der Literatur beschriebener Koordinationskäfig (Darstellung mit organi-
schen Resten (a) und ohne (b)) [35]
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Weitere Beispiele mit dieser Topologie liefert die Arbeitsgruppe um K.N.Raymond. Diese ist
zum Beispiel in der Lage, mit Hilfe von unterschiedlichen C 2-symmetrischen Liganden und
den Metallionen Ga3+, Al3+, Fe3+, In3+, Ge4+, Ti4+ oder Sn4+ Tetraeder aufzubauen (Abbil-
dung1.3.6). [36–43]
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Abbildung 1.3.6: a) ein Tetraeder von K.N. Raymond et al. b) mögliche Liganden [36–43]
Diese Tetraeder besitzen Öffnungen auf den Flächen, welche einen Austausch der Gäste möglich
machen. In der Literatur werden zahlreiche Beispiele für den Einschluss von neutralen Mole-
külen und Kationen oder für die Stabilisierung von reaktiven oder instabilen Spezies beschrie-
ben. [36–38, 43–70] Des weiteren werden sie als Katalysatoren für beispielsweise die Aza-Cope
Umlagerung oder die Hydrolyse verwendet. [46, 58, 71–77] Zusätzlich können sie für die C-H
Bindungsaktivierung oder Nazarov Zyklisierung genutzt werden. [46,49,53,58,61,78]
Ein Tetraeder mit der Topologie M4L4 (Abbildung1.3.4b) synthetisierte zum Beispiel die Gruppe
um M.D.Ward. Als Ligand dient ein [3-(2’-Pyridyl)pyrazol-1-yl]hydroborat und als Metallionen
können Mn2+, Fe2+, Co2+, Ni2+ oder Zn2+ verwendet werden (Abbildung1.3.7). [79]
M =  Mn , Fe , Co , Ni , Zn
2+ 2+ 2+ 2+ 2+
N
B
N N
N
N
N
N
N
N
H
K
-
+
4          + 4
4 M + 4
2+
Abbildung 1.3.7: Tetraeder mit der Topologie M4L4 von M.D.Ward et al. [79]
Die Tetraeder-Topologie M6L4 (Abbildung1.3.4c) verfügt über große Öffnungen auf den Ecken,
so dass auch hier Wirt-Gast-Chemie möglich ist. Solche Tetraeder wurden von M. Fujita et
al. synthetisiert. Diese bieten viele in der Literatur beschriebene Anwendungen, wie den Ein-
schluss von Molekülen und die Stabilisierung von instabilen Spezies. Zudem laufen in den Käfigen
Reaktionen beschleunigt oder mit anderer Stereochemie ab, wie zum Beispiel die Diels-Alder-
Reaktion, die Photodimerisierung, Photo- oder Wacker-Oxidation und die photochemische Cy-
clisierung. Es ist der erste Koordinationskäfig, der käuflich erwerbbar ist. Die Käfige werden
gebildet aus unterschiedlichen Pd2+- und Pt2+-Komplexen und verschieden großen Triazinligan-
den (Abbildung 1.3.8). [80–122]
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Abbildung 1.3.8: Tetraeder mit der Topologie M6L4 von M. Fujita et al. [80–122]
Das vierte dargestellte Verknüpfungsmuster (M6L4, Abbildung1.3.4d) findet sich zum Beispiel
in Verbindungen wieder, welche vom Arbeitskreis um I.M.Oppel mit Hilfe von Triaminoguani-
din basierten Iminliganden synthetisiert und untersucht werden. Auf diese Topologie wird weiter
unten ausführlicher eingegangen.
Iminliganden werden von mehreren Arbeitsgruppen zum Aufbau von Supramolekularen Kom-
plexen verwendet. [123] Auf diese wird im Folgenden etwas ausführlicher eingegangen, da die
vorliegende Arbeit auf Liganden dieses Types beruht.
1.4 Imin-basierte Liganden
Unter anderem beschäftigt sich die Gruppe umM. Albrecht et al. mit C 2- undC 3-symmetrischen
Liganden mit einer Iminfunktion. C 2-symmetrische Liganden werden zum Beispiel zum Aufbau
von Helicaten verwendet. Es werden zwei- oder mehrsträngige Helicate erhalten, die entweder
homo- oder heteronuklear vorliegen. Ein Beispiel für einen heterodinuklearen Komplex ist in
Abbildung1.4.1 dargestellt. [25,124–127]
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Abbildung 1.4.1: Schematische Synthese eines heterodinuklear Helicats [124,125]
Neben diesen Helicaten arbeitet die Arbeitsgruppe auch mit C 3-symmetrischen Liganden, wie
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den in Abbildung1.4.2 dargestellten. Werden diese mit TiO(acac)2 und M’2CO3 (M’=Li
+, Na+
oder K+) umgesetzt, so werden Tetraeder mit M4L4-Topologie erhalten. [24,128–134]
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Abbildung 1.4.2: Tetraeder mit M4L4-Topologie von M.Albrecht et al. [24, 128–134]
In den Tetraedern, die mit dem in Abbildung1.4.2 links dargestellten Liganden synthetisiert wer-
den, sind jeweils in den vier Ecken vier Gegenionen in Form von {M’(DMF)3}
+ eingeschlossen,
welche sukzessiv gegen primäre Ammoniumionen ausgetauscht werden können (Abbildung1.4.3).
Dies kann mittels 1H-NMR-Spektroskopie nachgewiesen werden. [24,132]
= {K(DMF) }3
+
=                or
NH
3
+
Br
NH
3
+
Abbildung 1.4.3: Sukzessiver Austausch von Gegenionen [24, 132]
Die Arbeitsgruppe um J.R.Nitschke beschäftigt sich ebenfalls mit iminbasierten Liganden.
Diese werden in einer wässrigen Lösung aus 4,4’-Diaminobiphenyl-2,2’-disulfonsäure mit 2-
Formylpyridin, Eisen(II)sulfat und Tetramethylammoniumhydroxid hergestellt. Es ergibt sich
die M4L6-Topologie mit Öffnungen auf den Flächen des Tetraeders (Abbildung 1.4.4). Das Te-
traeder kann sowohl in wässriger Lösung als auch im Feststoff unterschiedliche Gäste, wie Cy-
clopentan oder -hexan, weißen Phosphor oder das Gas SF6 in seinem hydrophoben Innenraum
binden. [135–138] Es lassen sich 34 g/l des Tetraeders in Wasser lösen. Die hohe Löslichkeit in
Wasser für einen solchen Koordinationskäfig beruht vermutlich auf den nach außen gerichteten
Sulfonatgruppen. Als Gäste werden, wie bereits erwähnt, Cyclopentan oder -hexan im Inneren
gebunden. Sie füllen das Innenvolumen von etwa 141Å3 mit 51% oder 61% auf. [135] Diese
Werte liegen in dem Bereich der Regel von S. Mecozzi und J. Rebek, nach welcher etwa nur
55% ± 9 des freien Volumen ausgefüllt sein sollten. Die Regel ist sowohl für Volumina von
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Abbildung 1.4.4: Synthese des M4L6-Tetraeder von J.R.Nitschke et al. [135]
Hohlräumen innerhalb als auch außerhalb von Supramolekularen Komplexen anwendbar. [139]
In dem Fall des vorgestellten Tetraeder ist Cyclohexan der favorisierte Gast. Folglich kann der
Käfig zur Trennung der beiden Kohlenwasserstoffe genutzt werden. [135]
Das Tetraeder, welches Cyclohexan einschließt, kann selektiv mit Tris(2-ethylamino)amin oder
p-Toluolsulfonsäure geöffnet werden. Im Fall von Tris(2-ethylamino)amin ist diese Öffnung ir-
reversibel, da das Amin zusammen mit dem Aldehyd und dem Eisen-Ion einen neuen Komplex
formt. Die Öffnung mit p-Toluolsulfonsäure ist pH-Wert abhängig, so dass durch Zugabe von
Natriumbicarbonat der Käfig wieder geschlossen werden kann (Abbildung1.4.5). [135,140]
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Abbildung 1.4.5: Öffnung des Tetraeders von J.R.Nitschke et al. (links: irreversibel, rechts: reversibel)
[135, 140]
Ein weiteres Molekül, welches das Tetraeder in seinem Inneren einschließen kann, ist weißer
Phosphor (P4, Abbildung1.4.6b). Dieses Phosphorallotrop ist bekanntlich stark pyrophor in Ge-
genwart von Sauerstoff. Wenn es jedoch in den Käfig eingeschlossen wird, ist es sowohl wasser-
als auch luftstabil für mindestens vier Monate. Dies konnte über 1H-NMR-Spektroskopie nach-
gewiesen werden. Es wird vermutet, dass der Grund für die lange Inertheit des Moleküls nicht
der gänzliche Ausschluss von Luft ist, denn dieser kann über die Öffnungen auf den Flächen des
Käfigs mit dem Phosphor in Kontakt treten. Der Grund ist wahrscheinlich, dass für das ent-
stehende Reaktionsprodukt (P4O6 bzw. P4O10) kein Platz im Inneren des Tetraeders ist. Eine
Freisetzung des P4-Moleküles ist durch Zugabe von Benzol möglich (Abbildung1.4.6b). Es findet
ein Gastaustausch statt, der Phosphor verliert seine Stabilität und wird in wässriger Lösung zu
H3PO4 oxidiert. Der Tetraeder kann weiter genutzt werden. [136,137]
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a) b)
CH6 6 O2
Abbildung 1.4.6: a) eingeschlossenes P4-Molekül b) Freisetzung des P4-Moleküles [136,137]
Eine weitere Arbeitsgruppe, welche unter anderem iminbasierte Liganden verwendet, ist die um
I.M.Oppel. Die Gruppe verwendet unterschiedliche Derivate eines Triaminoguanidin-basierten
Iminliganden. Diese Derivate werden zusätzlich von der Arbeitsgruppe um W.Plass genutzt.
[141] Der Ligand und seine bisher synthetisierten Derivate sind einfach und kostengünstig herzu-
stellen, des weiteren weisen sie eine hohe Stabilität auf und sind problemlos bei Raumtemperatur
und an Luft zu lagern. Die Synthese des ersten Liganden ist im Folgenden dargestellt. [142–146]
+
- 3 H2O
O OH
+ 3
+
+
- 3 NH3
+ 3 H2N-NH2
NH
HN
H
N
NH2
NH2
H2N
HN
NHN
H
N
N
N
HO
HO
OHH2N NH2
NH2
Abbildung 1.4.7: Synthese von [H6L]
+ [142]
Neben diesem sind seitdem die in Abbildung1.4.8 dargestellten Derivate synthetisiert worden.
Alle diese Liganden weisen eine freie Drehbarkeit um die C-C=N-Einfachbindung auf und kön-
HO
OH
OH
H
N
N
N
HN
NH
N
R1
R1
R1
R2
R3
R2
R3R3
R2
+
R1 R2 R3 Abkürzung
H H H [H6L]
+
Br H H [H6Br3L]
+
Br H Br [H6Br6L]
+
Br OMe Br [H6(OMe)3Br6L]
+
Br H OMe [H6(OMe)3Br3L]
+
Abbildung 1.4.8: Derivate des [H6L]
+ [142–146]
nen daher in vier unterschiedlichen Konformationen vorliegen. Je nachdem, ob die phenolatische
Hydroxygruppe auf der gegenüberliegenden Seite (a) oder auf derselben Seite (s) der Imin-
Funktion steht, werden die Konformationen aaa, aas, ass oder sss erhalten (vgl. Abbildung1.4.9).
[H6Br3L]
+ zum Beispiel liegt im Festkörper in der aaa-Konformation vor, kann aber mit Hilfe
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von mindestens sechs Äquivalenten Base in die sss-Konformation überführt werden. In dieser
Konformation ist der Ligand in der Lage nach sechsfacher Deprotonierung, drei Metallionen drei-
fach chelatisierend über O, N, N zu binden. Zur Veranschaulichung ist dies in Abbildung1.4.9
grün dargestellt. [143] In der syn-Konformation können sich außerdem Wasserstoffbrücken zwi-
schen der Hydroxygruppe und dem iminischen Stickstoff ausbilden. Solche Wasserstoffbrücken
werden auch bei anderen iminbasierten Liganden beobachtet. [24,131,147]
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Abbildung 1.4.9: beispielhafte Darstellung der unterschiedlichen Konformationen an [H6Br3L]
+, sowie
mögliche Koordinationstellen (grün)
Alle gezeigten Ligandenderivate können bis zu drei Metallionen koordinieren. Werden insgesamt
drei Ionen gebunden, so entsteht eine fast vollständig belegte Dreiecksfläche. Je nach einge-
setztem Liganden, Metallsalz, Blockierungs-Coligand und Verbrückungs-Coligand können die
unterschiedlichsten Komplexe entstehen. So werden diskrete Komplexe erhalten, die aus einem
oder mehreren gleichen oder unterschiedlichen Liganden bestehen. Unter anderem ist es be-
reits gelungen, ein hochsymmetrisches Tetraeder aus [H6L]Cl oder [H6Br3L]Cl zusammen mit
CdCl2 ·H2O aufzubauen.
N
N N
N
N
N
OH
OH
OH
R
R
R
+
R = H
R = Br
6 CdCl + 42
6            + 4
= (CdO)2
Abbildung 1.4.10: Einwandige Tetraeder [34, 148]
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Die Verknüpfung der einzelnen Dreiecksflächen findet jeweils über die Kanten statt, im Fall
der beiden Tetraeder mit Hilfe von (Cd-O)2-Vierringen (vgl. Abbildung1.4.10). Neben diesem
konnten auch mit anderen Metallsalzen weitere molekulare Käfige, wie ein Oktaeder oder eine
trigonale Bipyramide synthetisiert werden. [34,148–150]
Neben diesen übersichtlichen Komplexen werden auch kompliziertere Anordnungen gefunden,
deren Bildung bislang im Detail noch nicht aufgeklärt werden konnten. So werden zum Beispiel
mit [H6Br6L]Cl und Ga(acac)3 ein sogenannter Trippeldecker, sowie mit [H6(OMe)3Br3L]Cl und
ZnCl2 ein ringförmiges Koordinationsoligomer oder auch mit [H6Br3L]Cl, [H6(OMe)3Br6L]Cl
und ZnCl2 ein doppelwandiges Tetraeder erhalten. Zusätzlich entstehen auch Koordinationsdi-
Abbildung 1.4.11: Trippeldecker (links), ringförmiges Koordinationsoligomer (Mitte) und doppelwan-
diges Tetraeder (rechts) [144,145,151]
mere, -trimere, etc., in denen zum Beispiel die eingesetzten Metallionen unterschiedlich koor-
diniert werden oder der Ligand sich bei der Reaktion modifiziert hat. Alternativ können auch
Komplexe synthetisiert werden, in denen nur ein oder zwei Metallionen pro Ligand gebunden
sind und damit zwei oder eine Koordinationsstellen frei bleiben. [142–146,149,152,153]
Eine der beobachteten Modifikationen des Liganden ist die oxidative Triazolbildung, sowie die
Reduktion der Iminfunktion (Abbildung1.4.12). Dieses findet zum Beispiel bei der Reaktion
von Cadmium(II)nitrat mit [H6L]Cl statt. Bei dieser Umsetzung bildet sich ebenfalls ein ring-
förmiges Koordinationsoligomer (vergleiche Abbildung1.4.11). In diesem Fall besteht es aus 24
Cadmiumionen und 18 Liganden, von denen allerdings sechs als Triazol (L’) vorliegen. Es ergibt
sich die Summenformel [{Cd4(H2L)2(H2L’)(H2O)(DMF)}6]
6-. [142]
NH
N
N
NH
CH
2
N
NOH
OH
OH
NH
NH
N
N
N
N
OH
OH
OH
NH
NH
N
N
CH
N
NOH
OH
OH
≡
Abbildung 1.4.12: Die oxidative Triazolbildung als Modifikation des Liganden [142]
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In der Mehrzahl der entstandenen Komplexe findet sich ein Ligand-Metall-Verhältnis von 1:3,
daher wurde erstmals seit 2007 versucht, die Koordinationsstellen selektiv bei einer Umsetzun-
gen von [H6Br3L]Cl mit cis-[PtCl2(PPh3)2] zu belegen. In den resultierenden Komplexen sind
entweder eine, zwei oder alle drei freien Koordinationsstellen mit Pt(PPh3)-Fragmenten belegt
(vgl. Abbildung1.4.13). [152]
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P
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Abbildung 1.4.13: Selektive Belegung mit ein, zwei oder drei Pt(PPh3)-Fragmenten [152]
Darauf aufbauend konnten bereits mit Hilfe des 1:2-Komplexes [{Pt(PPh3)}2(HBr3L)] bei ei-
ner Umsetzung mit weiteren Metallsalzen, in Form von CdCl2 ·H2O oder ZnCl2, die ersten
heteronuklearen Metallkomplexe mit diesen Liganden hergestellt werden. Je nach verwendetem
Lösungsmittel bzw. Lösungsmittelgemisch entstanden unterschiedliche Verknüpfungsmuster, die
bereits in anderen Komplexen gefunden wurden. Zum Beispiel bildete bei einer Umsetzung von
CdCl2 ·H2O der bekannte (Cd-O)2-Vierring, welcher die Dreiecksflächen des Tetraeders mit ein-
ander verknüpft (Abbildung1.4.14). [34,152]
a) b)
x 4""
Abbildung 1.4.14: a) heteronuklearer Komplex ([{CdCl{Pt(PPh3)}2(Br3L)}2 ·DMF]) dargestellt ohne
Phenylreste und Wasserstoffatome, b) Seitenflächen mit verknüpfenden (Cd-O)2-
Vierringen, sowie der daraus resultierende Tetraeder ([{(CdCl)3(Br3L)}4]
8-) [34,152]
Neben den Umsetzungen mit cis-[PtCl2(PPh3)2] sind weitere Synthesen mit [PtCl2(PPh3)2],
[PdCl2(PPh3)2] und [PdCl2(PEt3)2] und dem Liganden [H6Br3(OMe)3L]Cl durchgeführt wor-
den. Bei diesen konnte bei einer Umsetzung mit Europium(III)chlorid ein heteronuklearer
Komplex in Form von [{{Eu(H2O)(EtOH)}{Pt(PPh3)}Br3(OMe)3L}2] erhalten werden (Ab-
bildung1.5.1). [153]
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Abbildung 1.4.15: [{{Eu(H2O)(EtOH)}{Pt(PPh3)}Br3(OMe)3L}2] (Zur bessern Übersicht sind die Li-
ganden rot und blau eingefärbt und koordiniertes Lösungsmittel, sowie die (PPh3)-
Reste nicht dargestellt) [153]
1.5 Alternative Synthesemethode - Mechanochemie
Alle bisher beschriebenen Verbindungen werden in Lösung hergestellt, sowie eine Großzahl an
Verbindungen generell. Das Lösen von Stoffen in Lösungsmitteln, welche anschließend vereinigt
für gewisse Zeit gerührt, erhitzt oder nur ruhen gelassen werden, ist wohl die klassische Synthe-
semethode der Chemie. Aber was passiert, wenn auf das Lösungsmittel verzichtet wird? Wenn
nur die Stoffe vereinigt und miteinander verrieben werden?
Im Bezug auf die Supramolekulare Chemie hat zum Beispiel die Arbeitsgruppe um J. Otera
unter anderem die lösungsmittelfreie Synthese des bereits beschriebenen molekularen Vierecks
(Abbildung1.3.2), basierend auf Platin-Ionen, sowie das vorgestellte M6L4-Tetraeder (M=Pd
2+,
Abbildung1.3.8) erfolgreich mechanochemisch reproduziert und dies in deutlich kürzerer Zeit mit
zum Teil höheren Ausbeuten. So wurde das Viereck, anstatt durch vier Wochen Erhitzten unter
Rückfluss, in zehn Minuten lösungsmittelfreiem Verreiben mit vergleichbarer Ausbeute synthe-
tisiert (in Lösung 80%, mechanochemisch 76%). Das Tetraeder kann ebenfalls in 10 Minuten
mechanochemisch mit einer Ausbeute von 90% dargestellt werden. Im Vergleich dazu müssen
die Edukte in wässriger Lösung für vier Stunden bei 70 ◦C gerührt werden, um eine Ausbeute
von 56% zu erreichen. [18,121,122,154,155]
Ein weiteres Beispiel ist im Arbeitskreis I.M.Oppel gelungen. Hier konnte ein trigonales Prisma,
welches von der Arbeitsgruppe um M.Fujita durch 24 stündiges Erhitzen der Edukte bei 80 ◦C
in einem Wasser-Acetonitril-Gemisch mit einer Ausbeute von 96% synthetisiert wird, innerhalb
von 15Minuten mechanochemisch mit einer Ausbeute von 99% erhalten werden. [156]
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Abbildung 1.5.1: Mechanochemisch dargestelltes trigonales Prisma [156]
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Diese Beispiele zeigen zusammen mit Weiteren, dass die lösungsmittelfreie, mechanochemische
Synthese von Komplexen eine alternative Synthesestrategie darstellt. [157–165] Neben einer
möglichen schnelleren Umsetzung mit zum Teil höheren Ausbeuten bietet diese Methode wei-
tere Vorteile. So sind niedrige Kosten, einfache Synthesen und das Wegfallen von zum Beispiel
giftigen, brennbaren Lösungsmittel nur einige, die genannt werden können.
Mechanochemische Synthesen können in kleinem Maßstab zum Beispiel in einfachen Achat-
mörsern durchgeführt werden. Kugelmühlen, sogenannte Planeten- und Vibrationsmühlen las-
sen Umsetzungen in größeren Mengen mit einer guten Reproduzierbarkeit zu. Mit den Mör-
sern/Mühlen kann ein vergleichbarer Massentransport wie beim Rühren erreicht werden. Zudem
wird über die Reibung den Feststoffen kinetische Energie zu geführt. Diese hat zum Beispiel Ein-
fluss auf die Oberfläche der Partikel. Es findet eine Vergrößerung dieser und damit verbunden
die ständige Erzeugung von neuer Oberfläche statt. Weiter sind mögliche hervorgerufene Effekte
die Erwärmung, lokales Schmelzen, Phasenübergänge oder die Bildung von Defekten. Über den
konkreten Einfluss der jeweiligen Effekte auf die mechanochemische Synthese ist bisher wenig
bekannt. [160,164,165]
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Die Aufgabenstellung der vorliegenden Dissertation kann in vier verschiedene Bereiche unterteilt
werden.
Zum Einen soll versucht werden, ein neues Derivat des Liganden [H6L]Cl zu synthetisieren, in
dem in direkter Nachbarschaft zur bereits vorhandenen Hydroxidgruppe eine weitere enthalten
ist. Damit würden an dem Liganden zusätzliche Koordinationsstellen für Metallionen entstehen,
die die Bildung neuer Komplexe ermöglichen.
Des weiteren soll aufbauend auf den Ergebnissen der bisher durchgeführten selektiven Bele-
gung von Triaminoguanidin-basierten Liganden die selektive Belegung von [H6Br3L]Cl und
[H6Br3(OMe)3L]Cl mit Metallsalzen in Form von [MCl2(PR3)2] (M=Pt
2+, Pd2+ und R=Et,
Ph) untersucht werden. Die resultierenden Komplexe können anschließend genutzt werden, um
weitere heteronukleare Komplexe darzustellen. Bei der Umsetzung derer soll überprüft werden,
ob sich bekannte Synthesestrategien, die in vorausgegangen Arbeiten zur Darstellung von Kom-
plexen führte, auf diese übertragen lassen. Es ist zu überprüfen, ob eine Systematik in der
Bildung der Verbindungen vorliegt. [152,153]
Neben der selektiven Belegung sind mit dem Liganden [H6Br3L]Cl Umsetzungen mit weiteren
Metallsalzen, wie zum Beispiel Ga(acac)3 oder Lanthanoidsalzen geplant. In diesen soll zum
Einen überprüft werden, ob sich analoge Komplexe unter gleichen Synthesebedingungen bilden
oder das Verknüpfungsmuster sich durch Wahl verschiedener Lösungsmittel/Gemische steuern
lässt. Weiter soll untersucht werden, ob auf Grund der hohen Koordinationszahlen der Lanthanoi-
de neue Komplexe mit neuartigen oder bekannten Verknüpfungsmustern entstehen. [145,166]
Ein letztes Ziel dieser Arbeit ist es, erstmals mit dem Liganden [H6Br3L]Cl mechanochemische
Synthesen durchzuführen. Als Grundlage dafür dienen Synthesen bekannter Komplexe, die nun
so abgewandelt werden, dass auf Lösungsmittel verzichtet und zum Beispiel flüssige Komponen-
ten, wie die Base Et3N, durch feste, wie zum Beispiel NaOH, ersetzt werden. Hier soll untersucht
werden, ob wiederum die bekannten oder neue Komplexe erhalten werden.
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3.1 Darstellung eines neuen Triaminoguanidin-basierten Liganden
3.1.1 [H6(OH)3L]Cl (1)
Analog zu dem Liganden [H6Br3L]Cl ist es gelungen, einen weiteren Triaminoguanidin-basierten
Liganden diesmal mit Hilfe des 2,3-Dihydroxybenzaldehydes herzustellen. Der Ligand besitzt die
Summenformel C22H21N6O6Cl und kann als [H6(OH)3L]Cl (1) abgekürzt werden.
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Abbildung 3.1.1: Synthese von 1
Er weist eine zweite Hydroxygruppe direkt neben der ersten auf und bietet damit eine weitere
Koordinationsmöglichkeit. Insgesamt kann ein Metallion somit auf zwei unterschiedliche Arten
von dem Liganden koordiniert werden. Des weiteren ist auch eine Kombination aus beidem mög-
lich, womit der Ligand in der Lage sein sollte, zwei Metalle nebeneinander an einem Ligandenarm
zu koordinieren (Abbildung4.1.2).
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Abbildung 3.1.2: Mögliche Koordinationsmuster an 1
Genau wie die anderen Triaminoguanidin-basierten Derivate weist 1 eine freie Drehbarkeit um
die C-C=N-Einfachbindung auf. In den erhaltenen NMR-Spektren wird in D6-DMSO nur ein
Signalsatz vorgefunden. Dies kann zum Einen bedeuten, dass nur eine der beiden hochsymme-
trischen aaa- oder sss-Konformationen vorliegt. Zum Anderen wäre es möglich, dass es zu einer
so schnellen Drehung kommt, welche im Rahmen der NMR-Zeitskala nicht mehr detektierbar
ist. Welche Konformation vorliegt muss in weiterführenden Experimenten ermittelt werden. Im
Folgenden sind die 1H- und 13C-NMR-Spektren von 1 abgebildet, zusammen mit der Zuord-
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nung der einzelnen Signale. Die Zuordnung erfolgte über die entsprechenden 2D-NMR-Spektren
(siehe Anhang Abbildung7.1 bis 7.5). Eine genaue Zuordnung der Protonen f und g, sowie der
Kohlenstoffe 7 und 8 ist nicht möglich.
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Abbildung 3.1.3: Strukturformel von 1
Proton δ [ppm] Aufspaltung J [Hz]
a 11,88 S -
b 9,08 S -
c 7,63 D 6,9
d 6,76 T 7,8
e 6,95 D(D) 7,8(1,5)
f/g 9,76 S -
f/g 9,28 S -
Tabelle 3.1.1: 1H-NMR -Signale von 1
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Abbildung 3.1.4: 1H-NMR-Spektrum von 1 (D6-DMSO, 400MHz)
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Abbildung 3.1.5: Strukturformel von 1
Kohlenstoff δ [in ppm]
1 148,59
2 148,05
3 120,20
4 117,31
5 119,11
6 117,67
7/8 146,76
7/8 146,02
Tabelle 3.1.2: 13C-NMR-Signale von 1
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Abbildung 3.1.6: 13C-NMR-Spektrum von 1 (D6-DMSO, 400MHz)
Weiter wurde der Ligand 1 mit Hilfe von ESI-Massenspektrometrie charakterisiert. Der Mole-
külpeak von 1 wird bei m/z=465,05 detektiert. Sein gemessenes Isotopenmuster stimmt mit
dem simulierten überein (vgl. Abbildung3.1.7).
Neben der NMR- und der ESI-Massenspektroskopie bestätigt auch die Elementaranalyse die
Zusammensetzung von 1 als C22H21N6O6Cl.
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Abbildung 3.1.7: Gemessenes (links) und berechnetes (rechts) Isotopenmuster von 1 im Kationen ESI-
Massenspektrum
Bislang konnte noch kein geeigneter Kristall für eine Einkristall-Röntgenstrukturanalyse gezüch-
tet werden. Des weiteren konnte im Rahmen der Arbeit trotz diverser Umsetzungen noch keine
eindeutigen Produkte mit dem Liganden isoliert und charakterisiert werden.
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3.2 Selektive Belegung von [H6Br3L]Cl mit M(PPh3)-Fragmenten (M = Pt
2+,
Pd2+)
3.2.1 [{Pt(PPh3)}2(HBr3L)] (2)
Aus einem Kristallisationansatz von [{CdCl{Pt(PPh3)}2(Br3L)}2·DMF]·2 DMF wurden nach
etwa zwei Jahren Kristalle isoliert und kristallographisch vermessen. [152] Die Kristalle besitzen
die folgenden Gitterkonstanten in der monoklinen Raumgruppe P21/c.
a = 10,9946(3) Å b = 28,6476(7) Å c = 16,6918(4) Å
α = 90 ◦ β = 92.335(2) ◦ γ = 90 ◦
V = 5253,0(2) Å3
Tabelle 3.2.1: Gitterkonstanten von 2
Neben dem bekannten Cadmium-Komplex ist die Ausgangsverbindung [{Pt(PPh3)}2(HBr3L)]
(2a) auskristallisiert. [152] Bei dieser stellte sich im Rahmen meiner Masterarbeit die Frage,
warum eine Restelektronendichte von 3,06 Elektronen pro Å3 in Form von Q1 an der letzten
freien Koordinationsstelle übrig bleibt. Q1 befindet sich in Abständen zu O(111), N(112) und
N(121), die für ein drittes Metallion sinnvoll wären. Die Anzahl von 3,06 Elektronen pro Å3 ent-
spricht aber nur in etwa 4% eines Pt2+-Ions (76 e-). Eine Fehlordnung konnte im Rahmen der
Masterarbeit nicht zufriedenstellend verfeinert werden. Auch die durchgeführten Analysen, wie
NMR-Spektroskopie, ESI-Massenspektrometrie und Elementaranalyse brachten keinen Hinweis
auf eine mögliche Fehlordnung. In den erhaltenen NMR-Spektren konnte auf Grund der schlech-
ten Löslichkeit und dem damit resultierenden Signal-Rausch-Verhältnis keine Aussage getroffen
werden. Das ESI-Massenspektrum zeigte keine Signale, die zu einem möglichen weiteren Kom-
plex [{Pt(PPh3)}2(Br3L)]
-+X passen. Zudem wäre ein Komplex mit zum Beispiel X=PtCl+
nicht geladen und demnach in einem ESI-Massenspektrum nicht sichtbar. [152]
Der Datensatz, der der erneuten Strukturbestimmung von 2 nun zu Grunde liegt, ermöglicht die
Modellierung einer Fehlordnung. Die besten Gütefaktoren werden für eine asymmetrische Ein-
heit von 2 erhalten, die zu 90% die bereits bekannte Ausgangsverbindung (2a) und zu 10% die
Verbindung [{Pt(PPh3)}2(PtCl)(Br3L)] (2b) enthält, in welcher die dritte und letzte Koordina-
tionsstelle von einem PtCl-Fragment belegt wird. Beide Verbindungen sind in Abbildung 4.3.2
getrennt voneinander dargestellt.
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Abbildung 3.2.1: Kristallstruktur von 2a) 90% 2b) 10%
Da die Verbindung 2a bereits in meiner Masterarbeit ausführlich diskutiert wurde, wird im
Folgenden nur auf die Unterschiede von 2b im Vergleich zu dieser eingegangen. [152]
In 2b wird zusätzlich ein Platin-Ion verzerrt quadratisch-planar von O(111), N(112) und N(121)
koordiniert. Die Koordinationssphäre wird durch einen Chloro-Liganden vervollständigt. Die
Winkel und Bindungen dieses Platin-Ions sind in Tabelle 3.2.2 dargestellt.
Sowohl Winkel als auch Bindungen der beschriebenen Fehlordnung sind nur bedingt interpre-
tierbar. Dies zeigt zum Beispiel die hohe Standardabweichung, die für manche Winkel erhalten
wird (vgl. Tabelle 3.2.2). Die Winkel sind im Rahmen der Standardabweichung identisch mit
denen, die für ein koordiniertes PtPPh3-Fragment in der Ausgangsverbindung erhalten werden.
Auch in 2 wird die Verzerrung der Koordinationssphäre am deutlichsten bei Betrachtung der
trans-Winkel. Ein Vergleich in Bezug auf den sterischen Anspruch der Coliganden kann anhand
der Winkel nicht getroffen werden. Die Pt-N- und Pt-Cl-Bindungen entsprechen den Erwartun-
gen. Für die Pt(11)-O(11B)-Bindung konnte jedoch nur mit Hilfe einer Fixierung der Bindung
auf einen literaturbekannten Wert (DFIX 2.0 0.1) eine sinnvolle Bindungslänge von 1,90(6) Å
erhalten werden. Dies ist auf die problematische Modellierung der Fehlordnung zurückzufüh-
ren. [152,167–170]
Winkel [◦]
O(11B)-Pt(11)-Cl(11) 87(3)
N(121)-Pt(11)-Cl(11) 102,9(6)
N(112)-Pt(11)-N(121) 81,5(2)
O(11B)-Pt(11)-N(112) 90(2)
O(11B)-Pt(11)-N(121) 165(2)
N(112)-Pt(11)-Cl(11) 171,5(7)
Bindungen [Å]
Pt(11)-Cl(11) 2,33(2)
Pt(11)-O(11B) 1,90(6)
Pt(11)-N(112) 2,011(5)
Pt(11)-N(121) 1,903(5)
Tabelle 3.2.2: Bindungswinkel und -längen am Pt(11) des PtCl-Fragmentes von 2
Die erhaltenen Bindungen und Winkel um die PtPPh3-Fragmente, sowie die Eigenschaften der
zentralen CN3-Einheit sind identisch mit der Ausgangsverbindung und werden daher hier nicht
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im Detail diskutiert. Die zentrale CN6-Einheit ist ebenfalls planar und die Platin-Ionen liegen in
dieser Ebene. [171] Dies kann mit einer imagninären Ebene (E(0)) durch diese gezeigt werden.
Mit Hilfe von E(0) und weiterer Ebenen (E(1) bis E(3)) durch die Phenylringe des Liganden
kann die propellerartige Verdrillung innerhalb des Liganden bestimmt werden. Die Stärke dieser
in 2 im Vergleich zu der Ausgangsverbindung ist identisch. [152]
Winkel [◦]
E(1) E(2) E(3)
E(0) (2a) 31,0(6) 13,9(6) 20,8(6)
E(0) (2b) 37(2) 13,9(6) 20,8(6)
Tabelle 3.2.3: Vergleich der Diederwinkel von 2a im Vergleich zu 2b [152]
Werden nun die aus 2 erhaltenen Erkenntnisse im Bezug auf die bereits gemessene Elementar-
analyse angewendet, so stimmen die gemessenen Werte am Besten mit den berechneten überein,
wenn 85% von 2a und 15% von 2b eingerechnet werden (Tabelle 3.2.4).
N C H
berechnet(2a) 5,37 44,55 2,77
berechnet(2b) 4,69 38,84 2,36
berechnet(90% 2a + 10% 2b) 5,30 43,90 2,73
berechnet(85% 2a + 15% 2b) 5,26 43,59 2,70
berechnet(80% 2a + 20% 2b) 5,22 43,28 2,68
gemessen 5,26 43,44 2,83
Tabelle 3.2.4: Elementaranalyse von 2
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3.2.2 [Pd(PPh3)(H3Br3L)] (3)
Die Verbindung [Pd(PPh3)(H3Br3L)] (3) kann sowohl bei einer Umsetzung von [H6Br3L]Cl mit
cis-[PdCl2(PPh3)2] (1:1) in Anwesenheit der zweifachen stöchiometrischen Menge der Base Et3N
in einem Methanol-DMF-Gemisch (1:1), als auch in einem Methanol-Chloroform-Gemisch (2:1),
nach zweistündigem Erhitzen unter Rückfluss als roter Feststoff isoliert werden. Diese Verbin-
dung stellt das Palladium-Analogon zu der bereits bekannten Verbindung [Pt(PPh3)(H3Br3L)]·
MeOH dar. [152]
Von beiden Syntheseprodukten wurde zunächst ein ESI-Massenspektr in CHCl3 aufgenommen.
Exemplarisch ist in Abbildung 3.2.2 der Massenpeak von 3 bei m/z=1020,66 des Synthesepro-
duktes aus dem Methanol-DMF-Gemisch gezeigt. Das gemessene Isotopenmuster stimmt mit
dem simulierten überein. Es wird [Pd(PPh3)(H4Br3L)]
+ bzw. C40H31N6O3Br3PPd
+ detektiert
(vgl. Abbildung 3.2.2).
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Abbildung 3.2.2: Gemessenes (links) und simuliertes (rechts) Isotopenmuster von 3
([Pd(PPh3)(H4Br3L)]
+ bzw. C40H31N6O3Br3PPd
+) aus einem Methanol-DMF-
Gemisch (1:1) im Kationen ESI-Massenspektrum
Von dem Syntheseprodukt aus dem Methanol-Chloroform-Gemisch (2:1) werden rote Kristalle
von 3 · 0,8 CHCl3 erhalten. Sie liegen in der Raumgruppe P 1¯ mit den folgenden Gitterkonstanten
vor.
a = 11,3937(5) Å b = 13,1258(5) Å c = 15,9585(6) Å
α = 107,383(3) ◦ β = 104,036(4) ◦ γ = 99,477(3) ◦
V = 2135,9(2) Å3
Tabelle 3.2.5: Gitterkonstanten von 3 · 0,8 CHCl3
Eine asymmetrische Einheit von 3 · 0,8 CHCl3 enthält einen dreifach deprotonierten [H3Br3L]2--
Liganden, der trotz nicht vollständiger Deprotonierung in der sss-Konformation vorliegt. Er
koordiniert ein Pd(PPh3)-Fragment dreifach chelatisierend.
Des weiteren wurde bei der Strukturverfeinerung CHCl3 als freies Lösungsmittel gefunden. Dieses
ist jedoch so stark fehlgeordnet, dass eine zufriedenstellende Verfeinerung nicht möglich ist. Da-
her wurden die Daten mit Hilfe des Programmes Squeeze korrigiert (314Å3, 93 Elektronen). [172]
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Abbildung 3.2.3: Kristallstruktur von 3 · 0,8 CHCl3 ohne Lösungsmittelmolekül
Dies entspricht pro asymmetrischer Einheit (Z=2) 157Å3 mit 47Elektronen. Ein Chloroform-
Molekül besitzt 58Elektronen und ein Volumen von 134Å3 (Voluminaberechnung der Lösungs-
mittel siehe Anhang 7.3). Dies führt zu der Annahme, dass insgesamt 0,8 CHCl3 (107Å
3 mit
46Elektronen) in jeder asymmetrischen Einheit enthalten sind. Das Volumen von 0,8CHCl3
füllt etwa 68,2% des durch Squeeze erhaltenen Volumen aus, was circa dem Wert der Regel von
von S. Mecozzi und J. Rebek entspricht. Nach dieser sollte das Lösungsmittel in etwa 55%± 9
des freien Volumen ausfüllen. [139] Die getroffene Annahme sollte jedoch zum Beispiel durch
eine Elementaranalyse überprüft werden.
Neben dem fehlgeordneten Lösungsmittel sind weitere Fehlordnungen innerhalb
3 · 0,8 CHCl3 zu finden. Sowohl der aromatische Ring des freien Ligandenarmes als auch
das Brom-Atom Br(13) sind über zwei Positionen fehlgeordnet.
Das in 3 · 0,8 CHCl3 enthaltene Palladium-Ion liegt verzerrt quadratisch-planar koordiniert vor.
Es wird dreifach chelatisierend von dem Liganden über O(121), N(122) und N(131) gebunden.
Die Koordinationssphäre wird durch das Phosphoratom des PPh3-Coliganden vervollständigt.
Pd(11)
O(121)
N(122)
N(131)
P(11)
Abbildung 3.2.4: Koordinationsumgebung von 3 · 0,8 CHCl3
Beim Vergleich der gemessenen Winkel mit denen einer ideal quadratisch-planaren Koordina-
tionumgebung ist eine signifikante Abweichung zu erkennen. Die größten Werte hierfür sind bei
den Winkeln N(131)-Pd(11)-P(11) mit einer Vergrößerung um etwa 16 ◦ und bei N(122)-Pd(11)-
N(131) mit einer Verringerung um etwa 12 ◦ zu finden (vgl. Tabelle 3.2.6). Im ersten Fall ist der
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Winkel [◦]
O(121)-Pd(11)-P(11) 83,18(8)
N(131)-Pd(11)-P(11) 105,5(1)
N(122)-Pd(11)-N(131) 78,0(1)
O(121)-Pd(11)-N(122) 93,5(1)
O(121)-Pd(11)-N(131) 171,3(1)
N(122)-Pd(11)-P(11) 171,5(1)
Bindungen [Å]
Pd(11)-P(11) 2,310(1)
Pd(11)-O(121) 1,982(3)
Pd(11)-N(122) 1,991(3)
Pd(11)-N(131) 2,023(3)
Tabelle 3.2.6: Bindungswinkel und -längen am Palladium-Ion von 3 · 0,8 CHCl3
Effekt mit dem sterischen Anspruch des PPh3-Coliganden zu erklären und im zweiten Fall mit
der Ausbildung des fünfgliedrigen Chelatringes. Die Bindungslängen am Palladium-Ion entspre-
chen den Erwartungen und sind im Rahmen der Standardabweichung identisch mit denen des
bereits bekannten Komplex [{Pd(PPh3)}2(H(OMe)Br3L)] · DMF. [153,173,174]
Der zentrale Kohlenstoff C(100) liegt verzerrt trigonal planar vor. Zwar weichen alle Winkel si-
gnifikant von den idealen 120 ◦ ab, allerdings ergibt sich eine ideale Winkelsumme von 360,0(4) ◦.
Der Winkel N(121)-C(100)-N(131), der Teil des sich ausbildenden fünfgliedrigen Chelatringes ist,
erfährt eine Vergrößerung um etwa 4 ◦, wobei die anderen beiden Winkel um etwa 2 ◦ verkleinert
sind. Aus einer imaginären Ebene E(0), die durch die zentrale CN6-Einheit gelegt wird, ragen
die Atome im Durchschnitt 0,116(5) Å heraus. Folglich kann von einer planaren CN6-Einheit
ausgegangen werden.
Winkel [ ◦]
N(121)-C(100)-N(111) 117,5(4)
N(121)-C(100)-N(131) 124,0(4)
N(131)-C(100)-N(111) 118,5(4)
Bindungen [Å]
C(100)-N(111) 1,381(5)
C(100)-N(121) 1,308(5)
C(100)-N(131) 1,361(5)
Tabelle 3.2.7: Bindungsverhältnisse der zentralen CN3-Einheit von 3 · 0,8 CHCl3
Weiter kann der Abstand des Palladium-Ions zu E(0) mit 0,162(3) Å bestimmt werden und liegt
unter dem tabellierten Van-der-Waals-Radius des Pd2+-Ions (0,64Å). [171] Somit befindet sich
das Ion in der Ebene der zentralen CN6-Einheit. Im Datensatz von 3 · 0,8 CHCl3 werden keine
Gegenionen gefunden werden, dies bedeutet, dass der Komplex in neutraler Form vorliegen
muss. Hierfür muss er jedoch an einer Stelle deprotoniert werden. Diese Deprotonierung findet
an N(121) statt, die Bindung C(100)-N(121) ist signifikant kürzer als die anderen beiden der
zentralen CN3-Einheit und liegt mit 1,308(5) Å als C=N-Doppelbindung vor.
Ein Vergleich der Diederwinkel, die von der imaginären Ebene durch die zentralen CN6-Einheit
(E(0)) und den imaginären Ebenen durch die Phenylringe des Liganden (E(1)-E(3)) aufgespannt
werden, zeigt, dass die Ligandenarme unterschiedlich stark aus E(0) herausgedreht sind. Insge-
samt wird eine propellerartige Verdrillingung des Liganden vorgefunden. Die Winkel betragen
17,7(6) ◦ (E(1)), 10,9(4) ◦ (E(2)) und 26,7(4) ◦ (E(3)). Dies verdeutlicht, dass der freie Ligan-
denarm (E(1)) am wenigsten aus E(0) herausdreht. Die anderen beiden Ligandenarme werden
stärker von den sterischen Ansprüchen des PPh3-Coliganden beeinflusst. Vergleichbare Effekte
können auch in dem Platin-Analogon gefunden werden. Dennoch liegen die für 3 · 0,8 CHCl3 er-
haltenen Winkel im Bereich der Erwartungen, in vorausgegangen Arbeiten wurden Verdrillungen
von 5 ◦ bis 30 ◦ gefunden. [145,146]
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3.2.3 [{Pd(PPh3)}2(HBr3L)] (4)
Bei einer Umsetzung von [H6Br3L]Cl mit cis-[PdCl2(PPh3)2] im Verhältnis 1:2 in Methanol
und in Anwesenheit der Base Et3N kann nach exakt einer Stunde Erhitzen unter Rückfluss der
Komplex [{Pd(PPh3)}2(HBr3L)] (4) synthetisiert werden. Dieser ist das Palladium-Analogon
zu dem bereits bekannten Komplex [{Pt(PPh3)}2(HBr3L)] (2). [152] Dunkelrote Kristalle der
Raumgruppe P 1¯ von 4 entstehen aus CHCl3 mit den folgenden Gitterkonstanten:
a = 10,4430(8) Å b = 16,937(1) Å c = 17,585(1) Å
α = 108,217(7) ◦ β = 96,792(6) ◦ γ = 104,114(6) ◦
V = 2800,6(4) Å3
Tabelle 3.2.8: Gitterkonstanten von 4
Eine asymmetrische Einheit von 4 enthält einen fünffach deprotonierten [HBr3L]
4--Liganden
in der sss-Konformation, der zwei Pd(PPh3)-Fragmente je dreifach chelatisierend koordiniert.
Bei der Strukturverfeinerung von 4 blieb, ähnlich wie beim analogen Platinkomplex (2), eine
Abbildung 3.2.5: Kristallstruktur von 4 (ohne Wasserstoffatome)
Restelektronendichte von 3,57 Elektronen pro Å3 im Abstand von 1,95(1) Å zu O(111), 2,08(1) Å
zu N(112) und 1,86(1) Å zu N(121) übrig. Diese ist nicht durch Absorptionseffekte an den
Schweratomenen zu erklären und liegt, wie bei 2, in etwa dort, wo ein weiteres Metallatom
zu erwarten wäre. Für ein solches ist jedoch die Elektronendichte zu gering. Eine mögliche
Fehlordnung des Metallatoms konnte nicht zufriedenstellend modelliert werden. [152]
Neben dem Komplex 4 können keine Gegenionen gefunden werden, so dass ein neutraler Kom-
plex vorliegen muss. Hierfür muss 4 entweder an O(111) oder N(121) deprotoniert werden. Die
höhere Acidität der NH- im Vergleich zu den OH-Protonen legt die Vermutung nahe, dass ei-
ne Deprotonierung an N(121) statt findet. [152] Diese Annahme wird unterstützt durch den
beobachteten Abstand zwischen O(111) und N(112) (2,59(2) Å), der für die Ausbildung einer
stabilisierenden Wasserstoffbrücke spricht.
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Die beiden koordinierten Palladium-Ionen von 4 weisen, wie das Palladium-Ion in 3, eine ver-
zerrt quadratisch-planare Koordinationsumgebung auf. Sie werden ebenfalls dreifach chelatisie-
rend von O(1Y1), N(1Y2) und N(1Z1) des Liganden gebunden. Die vierte Koordinationsstelle
belegt erneut das Phosphoratom des PPh3-Coliganden. Ein Vergleich der Bindungswinkel an
den Palladium-Ionen in den Verbindungen 4 mit denen in 3 zeigt die Tabelle 3.2.9.
Palladium- O(1Y1)- N(1Z1)- N(1Y2)- O(1Y1)- O(1Y1)- N(1Y2)-
Ionen Pd(XX)- Pd(XX)- Pd(XX)- Pd(XX)- Pd(XX)- Pd(XX)-
P(XX) P(XX) N(1Z1) N(1Y2) N(1Z1) P(XX)
Pd(12) (4) 86,8(4) 101,8(5) 78,4(6) 93,5(5) 171,3(6) 165,9(4)
Pd(13) (4) 85,6(3) 103,0(4) 76,8(6) 94,6(6) 171,3(5) 166,1(4)
Pd(11) (3) 83,18(8) 105,5(1) 78,0(1) 93,5(1) 171,3(1) 171,5(1)
Tabelle 3.2.9: Vergleich der Bindungswinkel an den Palladiumzentren von 3 · 0,8 CHCl3 und 4
Ein signifikanter Unterschied der Bindungswinkel tritt bei O(1Y1)-Pd(XX)-P(XX), N(1Z1)-
Pd(XX)-P(XX) und N(1Y2)-Pd(XX)-P(XX) auf. Die Veränderungen dieser Werte ist durch
die Anwesenheit eines zweiten PPh3-Coliganden zu erklären. An diesem Vergleich wird zudem
deutlich, dass nur Winkel betroffen sind, die durch den PPh3-Coliganden aufgespannt werden.
Die vom Liganden vorgegebene Geometrie wird nicht stark beeinflusst. Im Gegensatz zu den
Bindungswinkeln zeigt der Vergleich der Bindungslängen in Tabelle 3.2.10 keine signifikanten
Unterschiede. Diese beiden Effekte können ebenfalls für den analogen Platinkomplex 2 beobach-
tet werden. [152]
Palladium-Ionen Pd(1X)- Pd(1X)- Pd(1X)- Pd(1X)-
O(1Y1) P(1X) N(1Y2) N(1Z1)
Pd(12) (4) 1,97(1) 2,277(5) 2,03(1) 1,98(2)
Pd(13) (4) 2,01(1) 2,312(5) 2,00(2) 1,98(2)
Pd(11) (3) 1,982(3) 2,310(1) 1,991(3) 2,023(3)
Tabelle 3.2.10: Vergleich der Bindungslängen an den Palladiumzentren von 3 · 0,8 CHCl3 und 4
Das zentrale Kohlenstoffatom C(100) liegt, wie in 3 · 0,8 CHCl3, verzerrt trigonal planar und
sp2-hybridisiert vor (vgl. Tabelle 3.2.11). Aus der zentralen CN6-Ebene (E(0)) ragen die Atome
im Mittel nur 0,07(2) Å heraus, so dass auch hier von einer planaren Einheit ausgegangen wer-
den kann. Ebenfalls befinden sich auch hier die Palladium-Ionen in E(0), da die Abstände mit
0,52(2) Å für Pd(12) und 0,20(2) Å für Pd(13) unter dem tabellarisiertem Van-der-Waals-Radius
liegen. [171]
Winkel [ ◦]
N(121)-C(100)-N(111) 121(2)
N(121)-C(100)-N(131) 115(2)
N(131)-C(100)-N(111) 124(2)
Bindungen [Å]
C(100)-N(111) 1,31(2)
C(100)-N(121) 1,35(2)
C(100)-N(131) 1,36(2)
Tabelle 3.2.11: Bindungsverhältnisse der zentralen CN3-Einheit von 4
Mit Hilfe dieser Ebene und weiteren Ebenen (E(1) bis E(3)), die durch die Phenylringe des
Liganden gelegt werden, können ebenfalls die Diederwinkel zwischen diesen bestimmt und mit
denen aus 3 verglichen werden (vgl. Tabelle 3.2.12). Wie in 3 wird erneut eine propellerartige
Verdrillung des Liganden gefunden. Ein sterischer Einfluss des PPh3-Coliganden ist im Vergleich
zu den analogen Platin-Komplexen hier nicht zu erkennen.
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Winkel [ ◦]
E(1) E(2) E(3)
E(0) (4) 17,3(6) 12,2(6) 23,5(6)
E(0) (3) 17,7(6) 10,9(1) 26,7(1)
Tabelle 3.2.12: Vergleich der Diederwinkel von 4 und 3 · 0,8 CHCl3
In einem kationischen ESI-Massenspektrum des erhaltenen Feststoffes von 4 wird neben dem
Molekülpeak von [4+H+] bei m/z=1386,43 ein weiterer Molekülpeak bei m/z=1752,36 für
[{Pd(PPh3)}3(Br3L)]
+ bzw. C76H57N6O3Br3P3Pd3
+ gefunden (Abbildungen 3.2.6). Ein ähnli-
ches Ergebnis wird ebenfalls für das Platin-Analogon 2 erhalten. [152] Ein Vergleich der gemes-
senen Isotopenmuster mit den simulierten bestätigt die Zuordnung (Anhang Abbildung7.1 bis
7.2).
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721,23
1386,43
1752,36
+MS, 0,08-1,03min
0,0
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Abbildung 3.2.6: Kationen ESI-Massenspektrum von 4
Dass zwei Produkte vorliegen, zeigen auch die in CD2Cl2 aufgenommenen NMR-Spektren. Hier
findet sich neben einem intensiven, dreifachen Signalsatz ein weiterer dreifacher Satz, welcher
schwächer (Integrale etwa 50% von der Hauptkomponente) ist und jeweils nur um wenige ppm
zu den anderen Signalen verschoben ist. Ein Beispiel hierfür ist das Signal b2 der Hauptkompo-
nente bei 6,32 ppm und dazu verschoben bei 6,26 ppm ein Signal mit vergleichbarer Aufspaltung
der Nebenkomponente (Abbildung3.2.7).
Das Vorliegen von zwei dreifachen Signalsätzen bedeutet, dass zwei unterschiedliche Komple-
xe entstanden sind, bei denen die ursprüngliche C3-Symmetrie des Liganden durchbrochen ist.
Somit kann der C3-symmetrische Komplex [{Pd(PPh3)}3(Br3L)]
+ nur in Form von Spuren,
welche vom ESI-Massenspektrum detektiert werden können, vorliegen. Es ist denkbar, dass als
weiterer Komplex [{Pd(PPh3)}2{PdCl}Br3L] (N1) entsteht. Ein solcher Komplex wurde be-
reits als Nebenprodukt bei der Synthese des Platinanalogon beobachtet (vgl. Kapitel 3.2.1).
Aber auch andere Komplexe mit PdCl-Fragmenten, wie [{Pd(PPh3)}{PdCl}2Br3L]
- (N2),
[{Pd(PPh3)}{PdCl}H2Br3L] (N3) oder [{PdCl}2H2Br3L]
- (N4) sind möglich.
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Abbildung 3.2.7: 1H-NMR-Spektrum (arom. Bereich) von 4 (CD2Cl2, 400MHz)
Eine aufgenommene Elementaranalyse gibt allerdings auch keinen weiteren Hinweis auf die Ne-
benkomponente. In Tabelle 3.2.13 sind neben 4 die potentiellen Nebenprodukte zusammen mit
möglichen Gegenionen aufgeführt. Die beste Übereinstimmung zwischen gemessenen und berech-
neten Werten wird für 4 gefunden. Nach dieser scheint also 4 als Hauptkomponente vorzuliegen.
Ein Grund für das Auftauchen eines zweiten Signalsatzes in den NMR-Spektren, könnte auch
nur an einer guten Löslichkeit der Nebenkomponenten im NMR-Lösungmittel liegen.
N C H
berechnet für N1 5,50 45,61 2,77
berechnet für N2 + Et3NH
+ 6,99 39,39 3,09
berechnet für N3 7,24 41,39 2,52
berechnet für N4 + Et3NH
+ 9,46 32,46 2,92
berechnet für N4 + H+ 8,99 28,26 1,62
berechnet für 4 6,06 50,25 3,13
gemessen 6,27 50,08 3,30
Tabelle 3.2.13: Elementaranalyse von 4
Die aufgenommenen NMR-Spektren liefern keinen eindeutigen Beweis, dass der intensivere Si-
gnalsatz zu 4 gehört. Dazu wären weitere NMR-spektroskopische Untersuchungen, wie zum
Beispiel die Aufnahme von einem 31P-NMR-Spektrum, nötig. In einem solchen werden für 4
zwei um wenige ppm verschobene Signale der gleichen Intensität erwartet. Für N2 bis N4 nur
jeweils ein Signal.
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Mit den vorhandenen Spektren kann trotzdem eine erste Zuordnung der aromatischen Protonen
über ihre charakteristische Aufspaltung und ihre Kopplungskonstanten erfolgen. Im Folgenden
wird nur der intensivere Signalsatz betrachtet. Es ergibt sich die in Tabelle 3.2.14 dargestellte
vorläufige Zuordnung.
b
a
ed
c
H
N
N N
N
N
O
O
H
OH
H
H
Br
PdPPh3
Ph3PPd
N
Br
Br
Abbildung 3.2.8: Strukturformel von 4
Proton δ [ppm] Aufspaltung J [Hz]
b1 5,92 D 9,0
b2 6,32 D 8,9
b3 6,65 D 8,7
c3 6,82 D(D) 8,9(2,6)
c1 7,05 D(D) 8,3(2,3)
c2 7,07 D(D) 8,5(2,3)
d 5,67 D 2,5
d 6,00 D 2,4
d 6,99 D 2,2
e 8,00 D 15,4
e k. A. S -
e k. A. S -
Tabelle 3.2.14: 1H-NMR-Signale von 4
Die Protonen der Sorte b finden sich alle als isolierte Dubletts im Spektrum wieder und zeigen im
COSY-NMR-Spektrum (siehe Anhang Abbildung7.7) eine Kopplung zu jeweils einem c-Proton.
Zwei der c-Protonen (7,05 ppm und 7,07 ppm) überlagern sich zu einem Multiplett, dies lässt
sich über die Kopplungskonstanten und das COSY-NMR-Spektrum nachweisen. Eine weitere
Überlagerung von Signalen findet bei 6,97-7,01 ppm statt. Auf Grund des Integrals von zwei
Protonen und der Kopplungskonstante des Dubletts bei 6,99 ppm wird vermutet, dass hier eine
Überlagerung eines d-Protons mit Signalen des Nebenproduktes statt findet. Des weiteren kann
angenommen werden, dass eines der drei iminischen Protonen (e) bei 8,00 ppm liegt und auf
Grund der 4J-Kopplung zum Phosphor zu einem Dublett (15,4 Hz) aufgespalten wird. Eine solche
Aufspaltung sollte für ein weiteres e-Proton, bei dem ebenfalls eine 4J-Kopplung zum Phosphor
möglich ist, gefunden werden. Das dritte iminische Proton, sollte als Sigulett vorliegen. Auch
über das aufgenommene NOESY-NMR-Spektrum (Anhang Abbildung7.8) ist eine genauere
Zuordnung dieser Protonen allerdings nicht möglich.
Die Zuordnung der einzelnen b und c Protonen zu den jeweiligen Ligandenarmen kann nun
über das COSY-NMR-Spektrum erfolgen. Eine eindeutige Zuordnung der d Protonen war nicht
möglich.
Zusätzlich werden Signale bei 9,87 ppm, 11,37 ppm und 12,02 ppm gefunden. Im reinen Liganden
(aufgenommen in D6-DMSO) findet sich bei 9,00 ppm das Signal für die iminischen Protonen
(e), bei 10,81 ppm das für die OH-Protonen (a) und bei 12,12 ppm das für die NH-Protonen
(f) wieder. [146] Bei den drei Protonen des Spektrum von 4 bestätigt sich diese Vermutung
mit Hilfe des NOESY-NMR-Spektrums (Abbildung3.2.9). Hier wird eine Kopplung zwischen
den drei Protonen gefunden. Diese Wechselwirkung spricht dafür, dass der freie Arm dreht und
so eine Wechselwirkung durch den Raum zwischen dem OH-, NH und dem iminischen Proton
statt findet. Ob es sich um eine Drehung handelt, könnte mit Hilfe einer Tieftemperaturmessung
überprüft werden.
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Abbildung 3.2.9: Ausschnitt des NOESY-NMR-Spektrum von 4 (CD2Cl2, 400MHz)
Für die Phenylprotonen werden je Coligand zwei Multipletts mit einem Protonenverhältnis
von 6:9 (g:h+i) erwartet. Im vorliegenden 1H-NMR-Spektrum zeigen sich zwei Multipletts bei
7,73 ppm und 7,84 ppm, die jeweils etwa sechs Protonen entsprechen, sowie ein Multiplett bei
7,43 ppm, welches 23 Protonen entspricht. Die beiden Multipletts bei 7,73 ppm und 7,84 ppm sind
den g-Protonen zuzuordnen und das dritte bei 7,43 ppm den Protonen h und i. Das Vorhanden-
sein von zwei getrennten Multipletts für die g-Protonen, welches ebenfalls über das COSY-NMR-
Spektrum bestätigt wird, bestärkt die Annahme, dass die Hauptkomponente dieses Spektrums
4 ist. Die zusätzlichen fünf Protonen des Mulitpletts bei 7,43 ppm sind mit der Überlagerung
von Signalen des Nebenproduktes zu erklären. Zum Beispiel könnte dies bedeuteten, dass ein
weiteres PdPPh3-Fragment vorliegt, von dem rein rechnerisch weitere 4,5 (0,5*9) Protonen bei
dieser Verschiebung stammen. Zusätzlich sollten noch weiter drei bzw. zweimal rein rechnerisch
1,5 Protonen im Bereich von circa 7,6 ppm - 7,9 ppm vorliegen, welche auch zu finden sind. Eine
Aussage darüber, welches Nebenprodukt entsteht, kann mit den vorliegenden Analysen nicht
getroffen werden.
H
H
H
PR
H
H
h
i
g
h
g
Abbildung 3.2.10: Strukturformel des
Phenylrestes von 4
Proton δ [ppm] I Aufspaltung
g 7,73 6 M
g 7,84 6 M
2*(h+i) 23 7,43 M
Tabelle 3.2.15: 1H-NMR-Signale der Phenylreste
von 4
Zusätzlich zu den 1H-NMR-Spektren wurden ein 13C-NMR- und HSQC-NMR-Spektrum aufge-
nommen, auf Grund der Löslichkeit kann jedoch nur ein Teil der Signale zugeordnet werden.
Wegen der Überlagerung der Protonen der Phenylreste mit denen des Liganden und den zu-
sätzlichen Signalen der Nebenkomponente wird im Folgenden darauf verzichtet für diese eine
Zuordnung vorzunehmen. Eine eindeutige Zuordnung kann nur für die gefundenen Ligandpro-
tonen b bis e zu den entsprechenden Kohlenstoffen getroffen werden (Tabelle 3.2.16) und der
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Übersicht halber werden auch nur diese im folgenden Spektrum (Abbildung3.2.11) markiert. Die
Übersichtsspektren sowie ausgewählte Vergrößerungen befinden sich im Anhang Abbildung7.9
bis 7.11.
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Abbildung 3.2.11: Ausschnitt des 13C-NMR-Spektrums von 4 (CD2Cl2, 400MHz)
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Abbildung 3.2.12: Strukturformel von 4
Proton/ δ(H) [ppm] δ(C) [ppm]
Kohlenstoff
b 5,92 122,27
b 6,32 122,13
b 6,65 118,44
c 6,82 134,13
c 7,05 131,75
c 7,07 134,02
d 5,67 133,65
d 6,00 131,52
d 6,99 146,06
e 8,00 140,32
e k. A. k. A.
e k. A. k. A.
Tabelle 3.2.16: 1H- und 13C-NMR-Signale von 4
Neben den Umsetzungen von [H6Br3L]Cl mit cis-[PdCl2(PPh3)2] im Verhältnis 1:1 (3)
und 1:2 (4), wurden auch Umsetzungen im Verhältnis 1:3 durchgeführt. In diesen wurde
das Gemisch deutlich länger unter Rückfluss erhitzt, dennoch ließ sich bislang die Spezies
[{Pd(PPh3)}3(Br3L)]
+ nicht isolieren, sondern nur im ESI-Massenspektren neben 4 nachwei-
sen.
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3.3 Selektive Belegung von [H6Br3L]Cl mit M(PEt3)-Fragmenten (M = Pt
2+,
Pd2+)
3.3.1 [{Pd(PEt3)}2(HBr3L)] (5)
[{Pd(PEt3)}2(HBr3L)] (5) wird erhalten, in dem [H6Br3L]Cl mit trans-[PdCl2(PEt3)2] (Verhält-
nis 1:2) und Et3N in Methanol für eine Stunde unter Rückfluss erhitzt wird. Der erhaltene rote
Feststoff, erneut aufgelöst in CD2Cl2, kristallisiert nach circa zwei Wochen als rote Kristalle von
5 · 0,25 CH2Cl2 in der monoklinen Raumgruppe P21/n mit den folgenden Gitterkonstanten aus.
a = 10,5627(6) Å b = 15,8584(8) Å c = 24,024(1) Å
α = 90 ◦ β = 90,074(4) ◦ γ = 90 ◦
V = 4124,7(4) Å3
Tabelle 3.3.1: Gitterkonstanten von 5
Eine asymmetrische Einheit (Abbildung3.3.1) von 5 · 0,25 CH2Cl2 enthält einen fünffach depro-
tonierten [HBr3L]
4--Liganden in der sss-Konformation, welcher zwei PdPEt3-Fragmente jeweils
dreifach chelatisierend über N(1Z1), N(1Y2) und O(1Y1) koordiniert. Des weiteren befindet sich
ein fehlgeordnetes CH2Cl2 (Besetzung 25%) als freies Lösungsmittelmolekül in dieser Einheit.
Zusätzlich ist das Bromatom Br(13) über zwei Positionen fehlgeordnet. Im Vergleich zu den ana-
logen Komplexen mit MPPh3-Fragmenten (M=Pt
2+,Pd2+) bleibt keine Restelektronendichte
an der möglichen dritten Koordinationsstelle übrig. Beide vorliegenden Palladiumatome werden,
Pd
C
N
O
Br
P
Abbildung 3.3.1: Kristallstruktur von 5 · 0,25 CH2Cl2 ohne Lösungsmittelmolekül
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wie in Abbildung 3.3.2 dargestellt, verzerrt quadratisch planar koordiniert. Drei Koordinations-
stellen werden jeweils von dem Liganden belegt. Vervollständigt wird die Koordinationssphere
in beiden Fällen von einem PEt3-Coliganden. Die verzerrte Koordinationsumgebung verdeutli-
chen die in Tabelle 3.3.2 dargestellten Winkel. In der Tabelle werden außerdem die Winkel von
5 · 0,25 CH2Cl2 mit denen von 4 verglichen. Der Unterschied der beiden Komplexe besteht le-
diglich in dem Coliganden (5 · 0,25 CH2Cl2 mit PEt3 und 4 mit PPh3).
Pd(XX)
P(XX)
N(1Y2)
N(1Z1)
O(1Y1)
Abbildung 3.3.2: Koordinationsumgebung von 5 · 0,25 CH2Cl2
Die Winkel beider Verbindungen sind im Rahmen der Standardabweichung identisch, obwohl
ihre jeweiligen Coliganden einen unterschiedlichen sterischen Anspruch besitzen. Sowohl die cis-
als auch die trans- Winkel beider Verbindungen weichen alle signifikant von den erwarteten
90 ◦ bzw. 180 ◦ ab. Die kleinsten Abweichungen von maximal 5 ◦ besitzen die Winkel O(1Y1)-
Pd(XX)-P(XX) und O(1Y1)-Pd(XX)-N(1Y2). Die anderen Winkel weisen eine Abweichung von
etwa 10 ◦ bis über 25 ◦ auf. Der größten Verzerrung von etwa 27 ◦ unterliegt der trans-Winkel
N(1Y2)-Pd(XX)-P(XX).
Palladium- O(1Y1)- N(1Z1)- N(1Y2)- O(1Y1)- O(1Y1)- N(1Y2)-
Ionen Pd(XX)- Pd(XX)- Pd(XX)- Pd(XX)- Pd(XX)- Pd(XX)-
P(XX) P(XX) N(1Z1) N(1Y2) N(1Z1) P(XX)
Pd(12) (5) 86,9(2) 104,0(2) 78,3(3) 91,1(2) 169,1(2) 166,6(2)
Pd(13) (5) 87,7(2) 100,8(2) 77,4(2) 94,5(2) 171,5(2) 163,25(7)
Pd(12) (4) 86,8(4) 101,8(5) 78,4(6) 93,5(5) 171,3(6) 165,9(4)
Pd(13) (4) 85,6(3) 103,0(4) 76,8(6) 94,6(6) 171,3(5) 166,1(4)
Tabelle 3.3.2: Vergleich der Bindungswinkel an den Palladiumzentren von 4 und 5 · 0,25 CH2Cl2
Der Vergleich der Bindungsabstände (Tabelle 3.3.2) zeigt keine signifikanten Unterschiede. Die
Bindungslängen entsprechen zusätzlich denen der Literatur. [173,174]
Palladium-Ionen Pd(1X)- Pd(1X)- Pd(1X)- Pd(1X)-
O(1Y1) P(1X) N(1Y2) N(1Z1)
Pd(12) (5) 2,006(5) 2,292(2) 2,020(6) 2,028(6)
Pd(13) (5) 2,002(5) 2,287(2) 2,007(1) 1,998(6)
Pd(12) (4) 1,97(1) 2,277(5) 2,03(1) 1,98(2)
Pd(13) (4) 2,01(1) 2,312(5) 2,00(2) 1,98(2)
Tabelle 3.3.3: Vergleich der Bindungslängen an den Palladiumzentren von 4 und 5 · 0,25 CH2Cl2
Das zentrale Kohlenstoffatom C(100) liegt sp2 hybridisiert vor (Tabelle 3.3.4). Zwischen die-
sem und den Stickstoffatomen N(1X1) befinden sich zwei Einfachbindungen (X=1 und 3) und
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eine Doppelbindung (X=2). Durch das Vorliegen einer C-N-Doppelbindung kann von einer De-
protonierung von N(121) ausgegangen werden, so dass das letzte saure Proton, welches zum
Ladungsausgleich benötigt wird, sich am O(111) befinden muss. Zusätzlich wird eine Wasser-
stoffbrücke zwischen O(111) und N(112) (2,570(9) Å) gefunden, welche diese Annahme bestätigt.
Winkel [◦]
N(121)-C(100)-N(111) 124,9(7)
N(121)-C(100)-N(131) 121,0(7)
N(131)-C(100)-N(111) 114,0(7)
Bindungen [Å]
C(100)-N(111) 1,380(9)
C(100)-N(121) 1,307(8)
C(100)-N(131) 1,372(9)
Tabelle 3.3.4: Bindungsverhältnisse der zentralen CN3-Einheit von 5 · 0,25 CH2Cl2
Um die Verdrillung des Liganden zu betrachten, wird eine Ebene (E(0)) durch die zentrale CN6-
Einheit gelegt. Die Atome ragen im Mittel 0,092(9) Å aus dieser heraus. Zusätzlich wird je eine
Ebene durch die Phenylringe des Liganden (E(1)-E(3)) gelegt. Damit zeigt sich, dass die aroma-
tischen Ringe unterschiedlich stark und propellerartig aus E(0) herrausdrehen. Der Phenylring
des freien Armes (E(1)) dreht stärker aus E(0) als der Ring E(2), welcher ein Palladiumatom
koordiniert. Die stärkste Verdrillung wird an E(3) gefunden, was durch den Einfluss der bei-
den PEt3-Coliganden erklärt werden kann. Die gleichen Tendenzen finden sich auch in 4. Die
entsprechenden Winkel beider Verbindungen sind in Tabelle 3.3.5 aufgelistet.
Winkel [ ◦]
E(1) E(2) E(3)
E(0) (5) 14,0(8) 10,2(8) 37,5(8)
E(0) (4) 17,3(6) 12,2(6) 23,5(6)
Tabelle 3.3.5: Vergleich der Diederwinkel von 5 · 0,25 CH2Cl2 mit 4
Zusätzlich können die Abstände der Palladiumatome zu E(0) betrachtet werden, diese betragen
0,432(9) Å (Pd(12)) und 0,382(9) Å (Pd(13)). Die erhaltenen Werte sind kleiner als der für Pd2+
tabellarisierter Ionenradius, womit sie in E(0) liegen. [171]
Neben der Kristallstruktur CH2Cl2 kann 5 auch mit Hilfe von ESI-Massenspektrometrie,
Elementaranalyse und NMR-Spektroskopie nachgewiesen werden.
In einem Kationen ESI-Massenspektrum aufgenommen in Methanol wird [5+H+]
(C34H44N6O3Br3P2Pd2
+) bei m/z=1098,8 detektiert (Abbildung3.3.3). Neben diesem werden
unter anderem ein Peak bei m/z=876,9 für [{Pd(PEt3)}(H4Br3L)]
+ bzw. C28H31N6O3Br3PPd
+
(1:1-Spezies) und m/z=1320,8 [{Pd(PEt3)}3(Br3L)]
+ bzw. C40H57N6O3Br3P3Pd3
+ (1:3-
Spezies) detektiert. Die vergrößerten Isotopenmuster dieser Signale sind im Anhang Abbil-
dung7.3 bis 7.5 zusammen mit den entsprechenden Simulationen dargestellt. Das Vorhandensein
der 1:1 und 1:3-Spezies im ESI-Massenspektrum tritt auch bei anderen Synthesen im Rahmen
der selektiven Belegung auf. [152, 153] Die übereinstimmende Elementaranalyse zeigt, dass
jedoch nur Spuren dieser Komplexe vorhanden sind. Bislang konnte bei Umsetzungen von
[H6Br3L]Cl mit trans-[PdCl2(PEt3)2] nur die 1:2-Spezies erfolgreich isoliert werden.
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876.87067
Abbildung 3.3.3: Kationen ESI-Massenspektrum von 5
Neben den Massenpeaks bei m/z=876,9, m/z=1098,8 und m/z=1320,8, wird bei
m/z=2196,69 ein Peak erhalten, welcher der doppelten Masse von [5+H+] mi-
nus einer Masseneinheit entspricht. Folglich besteht das zugehörige Molekül aus
[Pd(PEt3)2(H2Br3L)]
+ · [Pd(PEt3)2(HBr3L)] (C68H87N12O6Br6Pd4P4+), in welchem die bei-
den Komplexe in der Gasphase über eine Wasserstoffbrücke dimerisieren (Abbildung3.3.5). Von
dem Signal bei m/z=2196,69 ausgehend, lassen sich noch zwei weitere Signale zuordnen, nämlich
zum Einen das Signal bei m/z=1974,71, welches [Pd(PEt3)2(H2Br3L)]
+ · [Pd(PEt3)2(HBr3L)]
minus einem Pd(PEt3)-Fragment plus zwei Protonen entspricht (C62H74N12O6Br6Pd3P3
+) und
zum Anderen das Signal bei m/z=2419,67, welches [Pd(PEt3)3(Br3L)]
+ · [Pd(PEt3)2(HBr3L)]
bzw. (C74H100N12O6Br6Pd5P5
+) zugeordnet werden kann (Abbildung3.3.4). Die vergrößer-
ten Isotopenmuster dieser Signale sind im Anhang Abbildung7.6 bis 7.8 zusammen mit den
entsprechenden Simulationen dargestellt.
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Abbildung 3.3.4: Mögliche Struktur eines Dimers von [Pd(PEt3)2(H2Br3L)]
+ · [Pd(PEt3)2(HBr3L)]
-PdPEt
+2H
3
+
-PdPEt
+2H
3
+
[Pd(PEt) (H })] ·3 2 2Br L3
+
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Abbildung 3.3.5: Ausschnitt des Kationen-Massenspektrums von 5
Für die Elementaranalyse ergibt sich eine Übereinstimmung der berechneten und gemesse-
nen Werte für 5 (Tabelle 3.3.6). Zusätzlich wurden die entsprechenden Werte für die im ESI-
Spektrum gefundenen Komplexe als neutrale Form bzw. als geladene Spezies, wie sie im katio-
nischen Spektrum vorkommen, mit Chlorid als Gegenion im Vergleich berechnet. Diese zeigen,
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dass nur Spuren der anderen Komplexe in der Probe enthalten sind. Das aufgenommene ESI-
Massenspektrum gibt nur eine qualitative und keine quantitative Aussage.
N C H
berechnet (1:1) 9,6 38,4 3,45
berechnet (1:1+HCl) 9,21 36,87 3,43
berechnet (5) 7,65 37,18 3,95
berechnet (5+HCl) 7,41 35,99 3,91
berechnet (1:3++Cl-) 6,19 35,4 4,23
gemessen 7,64 37,27 3,55
Tabelle 3.3.6: Elementaranalyse von 5
Auch die NMR-spektroskopische Untersuchung der Probe von 5 zeigt, dass nur ein Hauptpro-
dukt vorliegt. Eine ausreichende Löslichkeit von 5 wird in CDCl3 und CD2Cl2 erhalten. Die
folgende Zuordnung basiert auf Spektren, welche in CD2Cl2 aufgenommen worden sind.
Das 1H-NMR-Spektrum von 5 (Abbildung3.3.7) lässt über das charakteristische Aufspaltungs-
muster der aromatischen Protonen mit den dazugehörigen Kopplungskonstanten eine Zuordnung
dieser gemäß Tabelle 3.3.7 zu.
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Abbildung 3.3.6: Strukturformel von 5
Proton δ [ppm] Aufspaltung J [Hz]
b 6,82 D 9,7
bx 6,86 D 8,9
b 6,89 D 8,7
2*c+d+2*e 7,19-7,23 M -
c 7,28 D(D) 8,7(2,4)
dx 7,37 D 2,7
d 7,38 D 2,2
ex 7,96 D 14,4
f 1,88 M -
g 1,25 M -
Tabelle 3.3.7: 1H-NMR -Signale von 5
Neben den eindeutig zuzuordnenden Protonen befindet sich ein Multiplett bei 7,19-7,23 ppm
im abgebildeten Spektrum. Dieses entspricht in etwa fünf Protonen, was genau mit den noch
fehlenden aromatischen und iminischem Proton (2*c+d+2*e) übereinstimmt. Eine Zuordnung
über die Kopplungskonstanten ist auf Grund der starken Überlagerung nicht möglich. Des weite-
ren befindet sich ein Signal bei 12,31 ppm im Spektrum (Anhang 7.12), dieses ist vermutlich ein
saures NH-Proton (reiner Ligand: 12,12 ppm). [146] Im aliphatischen Bereich des Spektrums (An-
hang 7.13) liegen zwei Multipletts bei 1,88 ppm und 1,25 ppm mit den Integralen 12,30 und 19,33.
Diese entsprechen den Protonen der Ethylreste der Coliganden, es wird ein Protonen Verhältnis
von 12:18 erwartet, welches sich auch in etwa in den gefundenen Integralwerten wiederfindet.
Mit Hilfe der aufgenommenen 2D-NMR-Experimente, H,H-COSY- und H,H-NOESY-Spektrum,
können nur drei Protonen einem Ligandenarm eindeutig zugeordnet werden. Diese sind bx-dx-
ex. Auf Grund der Aufspaltung von ex mit 14,4 Hz, hervorgerufen durch die
4J-Kopplung zum
Phosphor, kann ausgeschlossen werden, dass es sich um Arm1 handelt. Eine weitere Zuordnung
der Protonen zu den einzelnen Ligandenarmen ist nicht möglich. Die 2D-Experimente sind nicht
aussagekräftig genug (Anhang Abbildung7.14 bis 7.17).
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Abbildung 3.3.7: 1H-NMR-Spektrum (arom. Bereich) von 5 (CD2Cl2, 400MHz)
Neben den Protonenspektren wurden zusätzlich ein 13C- und ein HMBC-NMR-Spektrum (Ab-
bildung3.3.9 und Anhang Abbildung7.18 und 7.19) von 5 aufgenommen. Mit Hilfe dieser kann
ein Teil der 13C-Signale denen der Protonen b bis e zugeordnet werden (Tabelle 3.3.8).
Allen Protonen kann ein entsprechendes Kohlenstoffsignal zugeordnet werden. Für das Mul-
tiplett, welches fünf Protonen entspricht, werden fünf verschiedene Signale von 131,22 ppm bis
138,28 ppm gefunden. Weiter werden C-H-Kopplungen zwischen den Protonen und Kohlenstoffen
der Ethylreste des Coliganden erhalten. Insgesamt werden zwölf Kohlenstoffsignale für die sechs
Reste erwartet. Gefunden werden jedoch noch nur fünf Signale, was vermutlich auf eine Über-
lagerung der Signale zurückzuführen ist. Für die bisher nicht erwähnten Signale werden keine
Kopplungen gefunden, sie entsprechen folglich den Kohlenstoffen 1, 3, 5 oder 8. Eine genaue Zu-
ordnung dieser Signale kann nur durch weitere 2D-Experimente, wie ein HSQC-NMR-Spektrum
erfolgen.
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Abbildung 3.3.8: Strukturformel von 5
Kohlen- δ [ppm] Proton δ [ppm]
stoff
7 123,61 b 6,82
7x 122,49 bx 6,86
7 119,24 b 6,89
2*6+4+2*2 131,22 2*c+d+2*e 7,19-7,23
133,48
134,01
134,74
138,28
6 132,59 c 7,28
4x 134,49 dx 7,37
4 145,40 d 7,38
2x 140,75 ex 7,96
9 16,67 12*f 1,88
16,58
16,40
16,31
10 8,72 18*g 1,25
Tabelle 3.3.8: Zuordnung der 13C-NMR-Signale zu den ent-
sprechenden Protonen von 5
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Abbildung 3.3.9: Ausschnitt des 13C-NMR-Spektrums von 5 (CD2Cl2, 400MHz)
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3.3.2 [Pt(PEt3)(H2Br3L’)] (6)
Wird cis-[PtCl2(PEt3)2] in einem Verhältnis von 1:1 mit dem Liganden [H6Br3L]Cl in Methanol
in Anwesenheit der Base Et3N für mehrere Stunden unter Rückfluss gekocht, entsteht ein oranges
Pulver von [Pt(PEt3)(H2Br3L’)] (6). Aus diesem, wieder aufgelöst in CD2Cl2, kristallisieren
nach circa zwei Wochen gelbe Kristalle von 6. Die Kristalle liegen in der monoklinen Raumgruppe
P21 mit den folgenden Gitterkonstanten vor:
a = 11,3142(7) Å b = 20,789(1) Å c =13,9533(8) Å
α = 90 ◦ β = 111,716(7) ◦ γ = 90 ◦
V = 3049,0(3) Å3
Tabelle 3.3.9: Gitterkonstanten von 6
In einer asymmetrischen Einheit von 6 liegen zwei Platinkomplexe vor (Abbildung3.3.10), die ein
identisches Koordinationsmuster aufweisen. Rein optisch scheint es, dass ein Inversionszentrum
vorliegt. Eine genaue Analyse der Verdrillung der Liganden zeigt jedoch, dass dies nicht der Fall
ist. Zudem läge das rein rechnerische Inversionszentrum nicht auf einem kristallographischen, so
dass die gewählte Raumgruppe korrekt ist.
Pt
C
N
O
Br
P
a) b)
Abbildung 3.3.10: Kristallstruktur von 6 a) ein Platinkomplex isoliert dargestellt b) asymmetrische
Einheit
Jeder Platinkomplex besteht aus einem modifizierten Liganden [H2Br3L’ ]
2- in der sss-
Konformation, welcher ein Pt(PEt3)-Fragment über N(X12), N(X31) und O(X11) koordiniert.
Die Entstehung eines solchen modifizierten Liganden läuft vermutlich über einen intramoleku-
laren Ringschluss, hervorgerufen durch eine formale Oxidation durch den Luftsauerstoff (Abbil-
dung3.3.11). Eine solche Triazolbildung wurde bereits in vorausgegangenen Arbeiten beobach-
tet. [142,145,149]
Neben den beiden Platinkomplexen werden in der asymmetrischen Einheit weder freies Lö-
sungsmittel noch Gegenionen gefunden, so dass die Komplexe in ihrer neutralen Form als
[Pt(PEt3)(H2Br3L’)] vorliegen müssen. Die letzten beiden sauren Protonen befinden sich je-
weils an den unkoordinierten Sauerstoffatomen, dies zeigen die Wasserstoffbrückenbindungen
zwischen O(XY1) und N(XY2), die in Abbildung3.3.12a dargestellt sind. Weiter sind die Bin-
dungen rund um die jeweiligen Triazole in Tabelle 3.3.10 aufgelistet. Zusammen aus diesen beiden
Informationen lässt sich die in Abbildung3.3.12b gezeigte Valenzstrichformel erstellen.
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Abbildung 3.3.11: Formale Bildung des Triazols in 6
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C(X31)
N(X12)
C(X11)
N(X11)
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Abbildung 3.3.12: a) ausgewählte Benennung von Atomen in 6 (X=1 und 2) mit Darstellung der Was-
serstoffbrückenbindungen (blau = Ligand1, rot = Ligand2) b) aus a) resultierende
Valenzstrichformel
Bindungen [Å]
Platinkomplex 1 Platinkomplex 2
N(X11)-C(X00) 1,30(2) 1,31(1)
N(X11)-N(X12) 1,38(1) 1,39(1)
N(X12)-C(X11) 1,30(1) 1,30(1)
C(X00)-N(X21) 1,38(2) 1,39(1)
N(X21)-N(X22) 1,37(1) 1,36(1)
N(X22)-C(X21) 1,28(1) 1,30(1)
C(X00)-N(X31) 1,35(2) 1,34(2)
N(X31)-N(X32) 1,39(1) 1,39(1)
N(X32)-C(X31) 1,31(1) 1,29(1)
N(X21)-C(X31) 1,41(1) 1,40(1)
Tabelle 3.3.10: Bindungslängen rund um die Triazole in 6
Die zentralen CN3-Einheiten liegen verzerrt trigonal planar vor. Ihre Winkel weichen alle signi-
fikant von den idealen 120 ◦ ab (Tabelle 3.3.11), insgesamt ergibt sich jedoch für beide Liganden
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eine Winkelsumme von 360 ◦. Die Verzerrung wird durch die Ausbildung des Triazol-Ringes her-
vorgerufen. Die Planarität der CN3-Einheiten bestätigt je eine Ebene (E(10) und E(20)) durch
die zentralen CN6-Einheiten, die Atome ragen im Mittel je nur 0,03(1) Å aus diesen heraus. In
diesen Ebenen liegen jeweils die Platin-Ionen, da ihr Abstand (0,08(1) Å und 0,04Å ) zu diesen
kleiner ist als der tabellarisierte Ionenradius von 0,60Å . [171]
Winkel[◦]
N(X11)-C(X00)-N(X21) N(X11)-C(X00)-N(X31) N(X21)-C(X00)-N(X31)
1. Ligand 127(1) 126(1) 107(1)
2. Ligand 128(1) 126(1) 106,4(9)
Tabelle 3.3.11: Winkel der zentralen CN3-Einheiten von 6
Auf Grund der Planarität der zentralen Einheiten wurden nur die Schweratome Brom, Phosphor
und Platin anisotrop verfeinert. Denn bei der anisotropen Verfeinerung der anderen Atome trat
häufig der Fall auf, dass der Auslenkungsparameter in z-Richtung nicht positiv definiert ist
bzw. sehr nahe dem Wert 0. Das Daten-Parameter-Verhältnis lässt zwar eine solche vollständige
Verfeinerung aller nicht Wasserstoffatome zu, jedoch müssten dann mehrere Atome mit einem
starken restraint des Ellipsoides (ISOR) auf positive Werte gezwungen werden. Da dies insgesamt
aber nur zu einer Verbesserung des wR2-Wertes von unter 0,5% führt, wurde darauf verzichtet.
Weiter bleibt nach der vollständigen Verfeinerung eine relativ hohe Restelektronendichte übrig.
Die acht höchsten, verbleibenden Q-Peaks (5,64 - 5,30 Elektronen) sind je in einem Abstand
von unter 1,0 Å quadratisch-planar um Pt(1) und Pt(2) angeordnet (Abbildung3.3.13) und auf
Absorptionseffekte zurück zuführen. Diese konnten auch nicht mit einer Absorptionskorrektur
nach Gauss verbessert werden. Zudem ist eine solche hohe Elektronendichte um ein Element
mit 78Elektronen akzeptabel. Weitere Restelektronendichte wird um die Bromatome gefunden,
dies deutet auf eine mögliche Fehlordnung hin. Die Vorhandene Elektronendichte ist jedoch zu
gering, als dass eine Modellierung solcher Fehlordnungen sinnvoll wäre.
a) b)
c) d)
Pt(1)
O(211)
N(212)
N(211)
C(200)
N(231)
Pt(2)
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O(111)
P(11)
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3
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Pt(1)
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1
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6
Abbildung 3.3.13: Elektronendichtekarten um Pt(1) und Pt(2) mit Blick in a) und c) auf die Molekü-
lebene, sowie b) und d) entlang der z-Achse
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Die beiden Platin-Ionen sind je verzerrt quadratisch-planar von N(X12), N(X31), O(X11) und
P(1X) (mit X=1 bzw. 2) koordiniert. Die Verzerrung zeigt sich in allen Winkeln. Die deut-
lichste Abweichung von den idealen 90 ◦ bzw. 180 ◦ Winkel mit jeweils etwa 10 ◦ zeigen die
Winkel in denen N(X31) involviert ist. Alle diese Werte werden von dem gebildeten Triazolring
beeinflusst.
Platin- O(X11)- N(X31)- N(X12)- O(X11)- O(X11)- N(X12)-
atome Pt(X)- Pt(X)- Pt(X)- PtX)- Pt(X)- Pt(X)-
P(1X) P(1X) N(X31) N(X12) N(X31) P(1X)
Pt(1) (6) 87,5(2) 101,3(3) 77,3(4) 93,9(3) 171,1(4) 177,3(3)
Pt(2) (6) 87,9(3) 100,5(3) 77,4(4) 94,3(4) 171,6(4) 174,3(3)
Tabelle 3.3.12: Vergleich der Bindungswinkel an den Platinzentren von 6
Neben den Bindungswinkeln in den einzelnen Liganden sind die Bindungslängen ebenfalls im
Rahmen der Standardabweichung identisch. Zudem entsprechen sie den Erwartungen nach der
Literatur. [167–169]
Platin-Ionen Pt(X)- Pt(X)- Pt(X)- Pt(X)-
O(X11) P(1X) N(X12) N(X31)
Pt(1) (6) 1,994(8) 2,261(3) 2,041(9) 1,96(1)
Pt(2) (6) 1,985(8) 2,271(3) 2,05(1) 1,98(1)
Tabelle 3.3.13: Vergleich der Bindungslängen an den Platinzentren von 6
Abschließend kann die Verdrillung innerhalb der einzelnen Liganden mit Hilfe von weiteren
imaginären Ebenen (E(X1)-E(X3)) verdeutlicht werden. Es liegt in beiden Komplexen eine pro-
pellerartige Verdrillung vor, diese ist jedoch unterschiedlich stark ausgeprägt (Tabelle 3.3.14).
Ausser diesem Unterschied werden zwei nahezu identische Komplexe erhalten.
Winkel [◦]
E(X1) E(X2) E(X3)
E(10) (6) 6,7(6) 30,9(4) 14,8(5)
E(20) (6) 9,2(6) 20,5(5) 25,1(4)
Tabelle 3.3.14: Vergleich der Diederwinkel in den einzelnen Liganden von 6
Neben der kristallographischen Untersuchung wurde von 6 auch eine Elementaranalyse, ein
ESI-Massenspektrum und verschiedene NMR-Spektren aufgenommen. Die gemessene Elemen-
taranalyse von 6 stimmt mit der berechneten überein (Tabelle 3.3.15).
N C H
berechnet für 6 8,7 34,9 2,9
gemessen 8,5 34,8 3,1
Tabelle 3.3.15: Elementaranalyse von 6
Im kationischen ESI-Massenspektrum zeigte sich der Molekülpeak von [6+H+] bzw.
C28H29N6O3Br3P1Pt1
+. Das gemessene und simulierte Isotopenmuster hiervon ist in Abbil-
dung3.3.14 dargestellt.
43
3 Ergebnisse
958.9
959.9
960.9
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967.9
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Abbildung 3.3.14: Gemessenes (links) und berechnetes (rechts) Isotopenmuster von [6+H+] bzw.
C28H29N6O3Br3P1Pt1
+ im Kationen-Massenspektrum
Zusätzlich wurde die Probe von 6 NMR-spektroskopisch in CD2Cl2 untersucht. Mit Hilfe der
ein- und zweidimensionalen 1H-NMR-Spektren lassen sich über das charakteristische Aufspal-
tungsmuster der aromatischen Protonen diese dem Liganden zuordnen. Die im Anhang Abbil-
dung7.21 bis 7.24 abgebildeten COSY- und NOESY-NMR-Spektren ermöglichen eine vollstän-
dige Zuordnung der Protonen zu den einzelnen Ligandenarmen. Diese ist in Abbildung3.3.16
und Tabelle 3.3.16 gezeigt.
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Abbildung 3.3.15: Aromatischer Bereich des 1H-NMR-Spektrums von 6 (CD2Cl2, 400MHz)
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Abbildung 3.3.16: Strukturformel von
6
Proton δ [ppm] Aufspaltung J [Hz]
b1 7,13 D 9,0
b2 6,96 D 8,9
b3 7,00 D 8,9
c1 7,39 D(D) 9,0(2,5)
c2 7,50 D(D) 8,9(2,5)
c3 7,47 D(D) 8,9(2,5)
d1 7,66 D 2,6
d2 7,73 D 2,4
d3 8,04 D 2,4
e1 8,64 D 11,3
e2 10,05 S -
f 2,17 M -
g 1,27 M -
Tabelle 3.3.16: 1H-NMR-Signale von 6
Die Zuordnung der unterschiedlichen aromatischen Protonen wurde über das iminische Proton
e1 begonnen. Dieses wird durch eine
4J-Kopplung zum Phosphor des Coliganden mit 11,3 Hz
aufgespalten. Eine solche Kopplung wird ebenfalls in der Literatur beschrieben. [175, 176] Für
e2 ist diese Aufspaltung nicht zu erwarten, e3 fehlt auf Grund der Triazolbildung vollständig. Im
NOESY-NMR-Spektrum kann nun die Kopplung durch den Raum von e1 mit d1 bei 7,66 ppm
und von e2 mit d2 bei 7,73 ppm gefunden werden. d3 weist, wie erwartet, keine solche Kopplung
auf. Mit Hilfe des COSY-NMR-Spektrum kann nun eine Zuordnung der restlichen aromatischen
Protonen getroffen werden. Zunächst werden dazu die entsprechenden Kreuzsignale von d1 zu c1
(7,39 ppm) und d3 zu c3 (7,47 ppm) verwendet. Ein entsprechender Kreuzpeak für c2 ist schlecht
zu erkennen. Auf Grund der eindeutigen Zuordnung von c1 und c3, kann jedoch c2 dem Signal
bei 7,50 ppm zugeordnet werden. Die Zuordnung der c- zu den b-Protonen findet über eindeutige
Kreuzsignale im COSY-NMR-Spektrum statt.
Neben den aromatischen Protonen befinden sich im aliphatischen Bereich die der Ethylreste des
Coliganden (Anhang 7.20). Bei 2,17 ppm (f-Protonen) und 1,27 ppm (g-Protonen) sind zwei Mul-
tipletts zu sehen mit den Integralen von etwa 6 und 13 Protonen. Erwartet wird ein Integralver-
hältnis von 6:9 (f:g), die Abweichung des Integrals der Methylgruppen ist durch Überlagerungen
mit Verunreinigungen zu erklären.
Zusätzlich zu den 1H-NMR-Spektren wurden ebenfalls 13C-NMR-Spektren aufgenommen. Die
Löslichkeit von 6 reichte jedoch nicht aus um ein aussagkräftiges 13C-NMR-Spektrum zu erhal-
ten. Dennoch kann mit Hilfe des HMBC-NMR-Spektrums ein Teil der Protonen den entspre-
chenden Kohlenstoffsignalen zugeordnet werden (Tabelle 3.3.17 und Abbildung7.25).
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Abbildung 3.3.17: Strukturformel von
6
Proton/ δ(H) [ppm] δ(C) [ppm]
Kohlenstoff
b1 7,13 123,75
b2 6,96 ∼120
b3 7,00 ∼120
c1 7,39 133,74
c2 7,50 136,44
c3 7,47 134,51
d1 7,66 134,77
d2 7,73 135,44
d3 8,04 130,20
e1 8,64 143,35
e2 10,05 ∼158
f 2,17 14,72
g 1,27 8,09
Tabelle 3.3.17: 1H-NMR-Signale von 6
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Abbildung 3.3.18: Aromatischer Bereich des HMBC-NMR-Spektrums von 6 (CD2Cl2, 400MHz)
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3.4 Selektive Belegung von [H6Br3(OMe)3L]Cl mit Pd(PEt3)-Fragmenten
3.4.1 [Pd(PEt3)(H2Br3(OMe)3L’)] (7)
Bei der Umsetzung von [H6Br3(OMe)3L]Cl mit trans-[PdCl2(PEt3)2] im Verhältnis 1:1 in An-
wesenheit der stöchiometrischen Menge an Et3N in Methanol wird ein Feststoff von 7 erhalten.
Dieser kristallisiert, aufgelöst in CH2Cl2, in Form von orangen Kristallen (7 ·CH2Cl2) in der
Raumgruppe P21/c aus.
a = 12,7261(2) Å b = 13,2907(2) Å c = 22,7205(4) Å
α = 90 ◦ β = 100,289(2) ◦ γ = 90 ◦
V = 3781,1(1) Å3
Tabelle 3.4.1: Gitterkonstanten von 7 ·CH2Cl2
Wie bei der Synthese von 6 findet auch hier eine Triazolbildung des Liganden (vgl. Ab-
bildung3.3.11, Abschnitt 3.3.2) statt, welche auch in vorausgegangenen Arbeiten beobach-
tet werden konnte. [142, 145, 149] In der Kristallstruktur sind keine Gegenionen zu finden.
Demnach enthält eine asymmetrische Einheit von 7 den modifizierten Liganden L’ in Form
von (H2Br3(OMe)3L’)
2-. Dieser koordiniert ein PdPEt3-Fragment dreifach chelatisierend über
N(131), N(112) und O(111). Zusätzlich enthält die Einheit ein CH2Cl2 als freies Lösungsmittel-
molekül. Im Gegensatz zu 6 liegt der Ligand hier in der ssa-Konformation vor, der freie Arm
ist in die anti-Stellung gedreht.
Pd
C
N
O
Br
P
Cl
Abbildung 3.4.1: Kristallstruktur von 7 ·CH2Cl2
Zwischen dem phenolatischen Sauerstoffatom (O121) des freien Arms und dem Chloratom des
CH2Cl2 befindet sich eine Wasserstoffbrücke mit einer Länge von 3,205(3) Å. Zusätzlich liegt eine
solche Bindung zwischen O(131) und N(132) mit 2,549(3) Å vor. Beide sind in Abbildung3.4.2a)
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gezeigt. Weiter sind in dieser Abbildung ausgewählte Atome des Triazolringes benannt, so dass
damit und Tabelle 3.4.2 eine Strukturformel (Abbildung3.4.2b) von 7 erstellt werden kann.
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Abbildung 3.4.2: a) ausgewählte Benennung von Atomen in 7 ·CH2Cl2 mit Darstellung der Wasser-
stoffbrückenbindungen b) aus a) resultierende Strukturformel
Bindungen [Å]
7 ·CH2Cl2 Platinkomplex 1 (6) Platinkomplex 2 (6)
N(X11)-C(X00) 1,332(4) 1,30(2) 1,31(1)
N(X11)-N(X12) 1,391(3) 1,38(1) 1,39(1)
N(X12)-C(X11) 1,283(4) 1,30(1) 1,30(1)
C(X00)-N(X21) 1,389(3) 1,38(2) 1,39(1)
N(X21)-N(X22) 1,386(3) 1,37(1) 1,36(1)
N(X22)-C(X21) 1,282(4) 1,28(1) 1,30(1)
C(X00)-N(X31) 1,344(4) 1,35(2) 1,34(2)
N(X31)-N(X32) 1,378(3) 1,39(1) 1,39(1)
N(X32)-C(X31) 1,312(3) 1,31(1) 1,29(1)
N(X21)-C(X31) 1,389(4) 1,41(1) 1,40(1)
Tabelle 3.4.2: Bindungslängen rund um die Triazole in 7 ·CH2Cl2 und 6
Die Bindungslängen in 7 ·CH2Cl2 sind im Rahmen der Standardabweichung identisch mit denen
von 6. Auch an der zentralen CN3-Einheit von 7 ·CH2Cl2 liegt diese Übereinstimmung vor. Es
wird eine verzerrt trigonal planare Einheit erhalten, deren Winkel einzeln alle von den idealen
120 ◦ abweichen, jedoch eine Winkelsumme von 360 ◦ bilden. Auch hier bestätigt eine Ebene
(E(10)) durch die zentrale CN6-Einheit die Planarität, die Atome ragen im Mittel nur 0,026(4) Å
aus dieser heraus. Das Palladium-Ion besitzt einen Abstand von 0,191(4) Å zu dieser und liegt
damit in der Ebene (Ionenradius Pd2+ 0,64Å). [171]
Winkel[◦]
N(X11)-C(X00)-N(X21) N(X11)-C(X00)-N(X31) N(X21)-C(X00)-N(X31)
7 ·CH2Cl2 127,5(2) 125,6(2) 106,9(2)
1. Ligand (6) 127(1) 126(1) 107(1)
2. Ligand (6) 128(1) 126(1) 106,4(9)
Tabelle 3.4.3: Winkel der zentralen CN3-Einheiten von 7 ·CH2Cl2 und 6
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Das Palladium-Ion liegt auch in 7 verzerrt quadratisch-planar koordiniert vor. Drei der vier
Koordinationsstellen werden durch den Liganden mit N(131), N(112) und O(111) belegt. Die
vierte Stelle belegt das Phosphoratom des PEt3-Coligandens.
Pd(11)
P(11)
O(111)
N(112)
N(131)
Abbildung 3.4.3: Koordinationsumgebung am Palladiumatom von 7 ·CH2Cl2
Werden die Winkel rund um die verzerrt quadratisch-planare Koordinationsumgebung der Me-
tallzentren in 7 ·CH2Cl2 mit 6 verglichen (Tabelle 3.4.4), so liegt eine im Rahmen der Standard-
abweichung identische Verzerrung für Pd2+ und Pt2+ vor. Die Bindungslängen am Palladium-Ion
Platin- O(X11)- N(X31)- N(X12)- O(X11)- O(X11)- N(X12)-
atome M(XX)- M(XX)- M(XX)- M(XX)- M(XX)- M(XX)-
P(1X) P(1X) N(X31) N(X12) N(X31) P(1X)
Pd(11) (7) 88,18(6) 99,67(7) 78,48(9) 93,58(8) 171,99(9) 175,40(7)
Pt(1) (6) 87,5(2) 101,3(3) 77,3(4) 93,9(3) 171,1(4) 177,3(3)
Pt(2) (6) 87,9(3) 100,5(3) 77,4(4) 94,3(4) 171,6(4) 174,3(3)
Tabelle 3.4.4: Vergleich der Bindungswinkel an den Metallzentren von 7 ·CH2Cl2 mit 6
sind in Tabelle 3.4.5 dargestellt.
Bindungen [Å]
Pd(11)-P(11) 2,2689(8)
Pd(11)-O(111) 1,985(2)
Pd(11)-N(112) 2,026(2)
Pd(11)-N(131) 1,973(2)
Tabelle 3.4.5: Bindungslängen am Palladium-Ion von 7 ·CH2Cl2
Mit Hilfe der imaginären Ebene E(10) können die Diederwinkel zwischen dieser und Ebenen
(E(11) bis E(13)), welche jeweils durch die Phenylringe gelegt werden, bestimmt werden. Es
findet wie in 6 eine propellerartige Verdrillung statt, nur ist das Ausmaß dieser für die Winkel
E(10)-E(12) und E(10)-E(13) in 7 ·CH2Cl2) deutlich kleiner als in den beiden Liganden von 6.
Winkel [◦]
E(X1) E(X2) E(X3)
E(10) (7 ·CH2Cl2) 11,0(3) 4,5(3) 2,1(3)
E(10) (6) 6,7(6) 30,9(4) 14,8(5)
E(20) (6) 9,2(6) 20,5(5) 25,1(4)
Tabelle 3.4.6: Vergleich der Diederwinkel in den einzelnen Liganden von 7 ·CH2Cl2 und 6
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Der Vergleich der Bindungen rund um den Triazolring und der Winkel der zentralen CN3-Einheit,
sowie der Winkel um das Palladium-Ion von 7 ·CH2Cl2 mit 6 zeigt, dass beide identisch sind.
Demnach ist für die Bildung des Triazols scheinbar irrelevant, ob bei einer Umsetzung in Metha-
nol eine stöchiometrische Menge an trans-[PdCl2(PEt3)2] (7 ·CH2Cl2) oder cis-[PtCl2(PEt3)2]
(6) im Verhältnis 1:1 zum Liganden verwendet wird. Zusätzlich scheint es auch keinen Unter-
schied zu machen, ob [H6Br3(OMe)3L]Cl (7 ·CH2Cl2) oder [H6Br3L]Cl (6) als Ligand verwendet
wird. Unterschiede finden sich jedoch in der Konformation der Liganden (ssa in 7 ·CH2Cl2 und
sss in 6) und der Stärke der propellerartigen Verdrillung innerhalb der Liganden. Ein Zusam-
menhang dazwischen ist nicht auszuschließen.
Neben der kristallographischen Untersuchung wurde eine Probe von 7 auch NMR-
spektroskopisch untersucht. Von einer Probe in CD2Cl2 konnten verschiedenen
1H-NMR-
Spektren aufgenommen werden. Für 13C-NMR-Spektren war die Löslichkeit der Substanz
nicht ausreichend. Aber auch ohne die Hilfe von diesen Spektren kann eine fast vollständige
Zuordnung der Protonen von 7 zum 1H-NMR-Spektrum gemacht werden. Diese ist zusammen
mit der Strukturformel, welche nach der Einkristallstrukturanalyse erhalten wird, im Folgenden
dargestellt.
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Abbildung 3.4.4: Strukturformel von 7
Proton δ [ppm] Aufspaltung J [Hz]
a2/3 9,45 S -
a2/3 8,84 S -
c1 6,88 D 2,4
c2 7,10 D 2,2
c3 7,11 D 2,2
d1 7,17 D 2,4
d2 7,47 D 2,2
d3 7,86 D 2,2
e1 8,37 D 13,7
e2 10,05 S -
Tabelle 3.4.7: 1H-NMR-Signale der Protonen im
aromatischen Bereich von 7
Im aromatischen Bereich lassen sich die Protonen d und c, sowie das iminische Proton e1,
welches sich am Arm 1 in der Nähe des PdPEt3-Fragmentes befindet, mit Hilfe der Kopplungs-
konstanten (d und c=2,2-2,4 Hz, e1 =13,7Hz) zuordnen. Die charakteristische Aufspaltung von
a1 zu einem Dublett mit 13,7Hz kommt über eine
4J-Kopplung mit dem Phosphor zustande
und konnte auch bei anderen Verbindungen sowie in der Literatur beobachtet werden. [175,176]
Werden weiterhin zunächst nur die aromatischen Protonen betrachtet, lässt sich über das
NOESY-NMR-Spektrum (Abbildung 3.4.6, vollständiges Spektrum: Anhang7.27) von 7 d1 e1
und d2 e2 zuordnen. Zusätzlich ist in dem vergrößerten aromatischen Bereich eine Kopplung
zwischen den beiden OH-Protonen (a2/3, a2/3) zu erkennen. Diese können mit den vorhandenen
Spektren keinem Arm direkt zugeordnet werden.
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Abbildung 3.4.5: Aromatischer Bereich des 1H-NMR-Spektrums von 7 (CD2Cl2, 400MHz)
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Abbildung 3.4.6: Aromatischer Bereich des NOESY-NMR-Spektrums von 7 (CD2Cl2, 400MHz)
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Mit Hilfe des COSY-NMR-Spektrums lassen sich jeweils die d-Protonen den entsprechen-
den c-Protonen zuordenen (Abbildung3.4.7). Das vollständige Spektrum befindet sich im An-
hang 7.26.
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Abbildung 3.4.7: Teil des aromatischen Bereiches des COSY-NMR-Spektrums von 7 (CD2Cl2,
400MHz)
Die Kopplung zwischen den beiden bedeutet, dass sich die OH-Gruppen räumlich nahe kommen
müssen. Dies ist nur möglich, wenn sich Arm2 aus anti- in syn- und Arm3 aus syn- in anti-
Konformation dreht. Die Stellung der Arme konnte bisher nur im Kristall, also im Festkörper,
bestimmt werden. Die Konformation des Liganden wird von Wasserstoffbrücken (vgl. Abbil-
dung3.4.2a) beeinflusst. In Lösung liegt bei dem Ligand generell eine freie Drehbarkeit, unter
anderem um die C-C=N-Einfachbindung, vor (vgl. Kapitel 1), zudem ist er nun in der Lage, an-
dere Wasserstoffbrücken mit dem freien Lösungsmittel auszubilden und so eine Konformations-
änderung durchzuführen. Die resultierende Strukturformel für 7 in Lösung ist in Abbildung3.4.8
dargestellt.
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Abbildung 3.4.8: Mögliche Strukturformel von 7 in Lösung zur Veranschaulichung der Zuordnung
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Neben den Protonen e bis a können auch die aliphatischen Protonen der Methoxygruppe (b) und
die der Ethylreste (f, g) am PdPEt3-Fragment zugeordnet werden. Der Bereich dieser Protonen
ist in Abbildung3.4.9 noch einmal vergrößert dargestellt.
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Abbildung 3.4.9: Weiterer Ausschnitt des 1H-NMR-Spektrums (4,4 ppm-0,8 ppm) von 7 (CD2Cl2,
400MHz)
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Abbildung 3.4.10: Strukturformel von 7
Proton δ [ppm] Aufspaltung
b1 3,83 S
b2/3 3,91 S
b2/3 3,92 S
f 2,08-2,17 M
g 1,25-1,33 M
Tabelle 3.4.8: 1H-NMR-Signale der aliphatischen
Protonen von 7
Die zwei der drei Protonen (b2/3, b2/3) der Methoxygruppen überlagern sich und können daher
über das NOESY-NMR-Spektrum (Anhang 7.27) nicht eindeutig c2 oder c3 zugeordnet werden.
b1 kann jedoch über das NOESY-NMR-Spektrum eindeutig zugeordnet werden. Weiter befinden
sich die Protonen der Ethylreste (f, g) des PdPEt3-Fragments im aliphatischen Bereich. Ihre
Signale überlagern zu zwei Multipletts mit Integralen von 6,5 (f) und 12,6 (g), erwartet wird ein
Verhältnis von 6 zu 9. Eine mögliche Erklärung, warum für die g-Protonen ein so hoher Wert
erreicht wird, ist die Überlagerung mit anderen Signalen, wie zum Beispiel Lösungsmittel oder
Verunreinigungen. Eine Kopplung der b-Protonen mit den f- und g-Protonen durch den Raum
wird im NOESY-NMR-Spektrum nicht beobachtet.
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3.5 Darstellung von heteronuklearen Übergangsmetallkomplexen
3.5.1 [Cd{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}2]· n LM (8)
Aus einem Kristallisationsansatz von 5 mit CdCl2·2H2O in einem Ethanol-Methanol-Gemisch
(1:1) in Anwesenheit der Base Et3N werden nach etwa zwei Wochen rote Kristalle von
[Cd{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}2]· n LM(8) in der Raumgruppe P21/n mit den folgenden Gitter-
konstanten erhalten.
a = 15,4033(3) Å b = 20,3644(4) Å c = 32,9224(7) Å
α = 90 ◦ β = 94,696(2) ◦ γ = 90 ◦
V = 10292,4(4) Å3
Tabelle 3.5.1: Gitterkonstanten von 8
Die asymmetrische Einheit von 8 enthält zwei vollständig deprotonierte [Br3L]
5--Liganden in der
sss-Konformation, die je dreifach chelatisierend über das bekannte NNO-Koordinationsmuster
jeweils zwei Palladiumatome koordinieren. Die verzerrt quadratisch-planare Koordinationsum-
gebung des Palladiums wird je durch ein Phosphoratom des PEt3-Coliganden vervollständigt.
Ein verzerrt oktaedrisch koordiniertes Cadmiumatom verbrückt die Liganden miteinander. Die
beiden Liganden stehen verkippt im Winkel von 62,5(4) ◦ zueinander.
Pd
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Cd
Abbildung 3.5.1: Kristallstruktur von 8 (ohne PEt3-Coliganden und Lösungsmittel)
Neben dem Komplex wird Lösungsmittel in Form von vier freien Ethanol-Molekülen gefunden,
sowie weiteres Lösungsmittel, welches entweder weiteren Ethanol- oder aber Methanol- bzw.
Wassermolekülen entspricht. Da das Lösungsmittel nicht vollständig modelliert werden konnte,
wurde der Datensatz mit Hilfe des Programmes Squeeze korrigiert. Dieses berechnet ein Volumen
von 2896Å3 mit 577Elektronen pro Elementarzelle (Z=4). [172] Bezogen auf eine asymmetrische
Einheit ergeben sich nun mehrere Kombinationen der drei genannten Lösungsmittel, zwei von
ihnen sind in der folgenden Tabellen dargestellt (Voluminaberechnung der Lösungsmittel siehe
Anhang7.3).
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Anzahl e- Σ e- Å3 Σ Å3
EtOH 4 26 104 97 388
MeOH 1 18 18 67 67
H2O 2 10 20 30 60
Σ 142 515
Tabelle 3.5.2: Möglichkeit 1 (M1)
Anzahl e- Σ e- Å3 Σ Å3
EtOH 4 26 104 97 388
MeOH - 18 - 67 -
H2O 4 10 40 30 120
Σ 144 508
Tabelle 3.5.3: Möglichkeit 2 (M2)
Bezogen auf das korrigierte Volumen pro Zelle, füllt Möglichkeit 1 71,1% (515Å3*4/2896 Å3)
und Möglichkeit 2 70,1% (508Å3*4/2896 Å3) von diesem aus. Laut der Regel von von S. Mecozzi
und J. Rebek sollte das Lösungsmittel in etwa 55% ± 9 des freien Volumen ausfüllen. [139] Eine
Unterscheidung auf Grund des prozentualen Anteils ist hier allerdings nicht möglich. Daher
wurde zusätzlich eine Elementaranalyse (Tabelle 3.5.4) aufgenommen, um Rückschlüsse auf das
Vorhandensein von Lösungsmittel zu ziehen.
N C H
berechnet für 8 7,29 35,4 3,67
berechnet für 8 · 4DMF ·MeOH · 2H2O (M1) 6,52 35,88 4,61
berechnet für 8 · 4EtOH · 4H2O (M2) 6,51 35,36 4,61
berechnet für 8 · 2EtOH 7,01 36,05 4,03
berechnet für 8 ·EtOH ·MeOH 7,05 35,76 3,97
gemessen 6,91 36,05 3,79
Tabelle 3.5.4: Elementaranalyse von 8
Beide mit Hilfe des gesqueezten Volumen errechneten Möglichkeiten finden sich in den gemes-
senen Werten nicht wieder. Dafür wird aber eine Übereinstimmung für die Berechnung von
8 · 2EtOH und 8 ·EtOH ·MeOH gefunden. Die Abweichung von den errechneten Möglichkeiten
lässt sich durch Lösungsmittelverlust der Kristalle beim Trockenen erklären. Die Elementarana-
lyse dient folglich als Bestätigung des reinen Vorhandenseins und welcher Art von Lösungsmittel.
Eine Aussage über die exakte Zusammensetzung im Kristall lässt sich jedoch nicht treffen.
Die verzerrt oktaedrische Koordinationsumgebung des Cadmium-Ion ist in Ab-
bildung 3.5.2 noch einmal isoliert gezeigt. Ein vergleichbares Koordinations-
muster findet sich auch in der bereits bekannten, heteronuklearen Verbindung
[Cd{{Pt(PPh3)}2(Br3L)}2]·EtOH (HN1), sowie in den beiden homonuklearen Kom-
plexen (Et3NH)9[{Cd{Cd(H2Br6L)}{(CdCl2)2(Br6L)}}{Cd{Cd{CdCl(H2O)}(Br6L)}
{(CdCl2)2(Br6L)}}] (V1) und (Et3NH)9[{Cd{Cd(H2(OMe)3Br6L)}{(CdCl2)2((OMe)3Br6)}}
{Cd{Cd{CdCl(H2O)}((OMe)3Br6L)}{(CdCl2)2((OMe)3Br6)}}] (V2). [145,152]
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Cd(1)
O(111)
O(211)
N(221)
N(212)
N(112)
N(121)
Abbildung 3.5.2: Koordinationsumgebung am Cd-Atom von 8
Die Winkel und Bindungslängen der vier Verbindungen sind in den folgenden Tabellen (Tabelle
3.5.5 und 3.5.6) gezeigt. Die Verzerrung der Komplexe wird am deutlichsten bei Betrachtung der
trans-Winkel. Diese sind in allen Fällen signifikant kleiner als die erwarteten 180 ◦. Im Vergleich
zu dem anderen heteronuklearen Komplex mit PPh3 als Coligand (HN1) ist die Verzerrung von
8 im trans-Winkel N(212)-Cd(1)-N(112) mit 161,6(1) ◦ den Komplexen V1 und V2 wieder ähn-
licher. Dies ist vermutlich auf den sterischen Einfluss der Coliganden zurückzuführen. Im Wider-
spruch dazu steht, dass die anderen beiden trans-Winkel vonHN1 und 8 identisch sind. Generell
liegen die erhaltenen Winkel von 8 bis auf wenige Ausnahmen in dem Bereich der bereits be-
kannten Verbindungen. Ein signifikanter Unterschied wird in den Winkeln N(221)-Cd(1)-N(121)
(88,5(1) ◦), N(212)-Cd(1)-N(121) (124,8(1) ◦) und O(111)-Cd(1)-N(212) (93,5(1) ◦) erhalten.
Winkel[◦]
8 HN1 V1 V2
O(111)-Cd(1)-N(121) 141,2(1) 141,7(7) 143,9(5) 140,4(4)
O(211)-Cd(1)-N(221) 141,7(1) 142,1(7) 139,9(4) 143,2(4)
N(212)-Cd(1)-N(112) 161,6(1) 152,4(7) 169,1(5) 172,1(5)
N(112)-Cd(1)-N(121) 68,5(1) 67,2(7) 66,4(6) 68,3(5)
N(221)-Cd(1)-N(212) 68,3(1) 66,7(7) 70,3(5) 69,7(5)
O(111)-Cd(1)-N(112) 76,0(1) 77,6(6) 80,2(5) 77,4(4)
O(211)-Cd(1)-N(212) 76,6(1) 79,0(7) 77,2(4) 77,4(5)
O(211)-Cd(1)-N(121) 99,8(1) 94,5(7) 102,1(5) 96,6(4)
N(221)-Cd(1)-N(121) 88,5(1) 100,2(7) 107,5(5) 107,5(5)
N(212)-Cd(1)-N(121) 124,8(1) 89,0(7) 102,9(5) 105,6(5)
O(111)-Cd(1)-O(211) 94,5(1) 99,6(6) 73,8(4) 75,1(4)
O(111)-Cd(1)-N(221) 102,1(1) 90,2(6) 96,1(5) 100,7(5)
O(111)-Cd(1)-N(212) 93,5(1) 128,5(7) 110,7(4) 110,0(4)
O(211)-Cd(1)-N(112) 89,2(1) 88,8(7) 106,4(5) 107,8(4)
N(221)-Cd(1)-N(112) 128,2(1) 129,1(7) 110,0(5) 106,8(4)
Tabelle 3.5.5: Vergleich der Bindungswinkel am Cadiumzentrum von 8 mit Verbindungen aus voraus-
gegangenen Arbeiten [145,152]
Die Bindungslängen sind im Rahmen der Standardabweichung identisch und vergleichbar mit
den Angaben in der Literatur (Tabelle 3.5.6). [145,152,167]
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Cd(X)-O(X11) Cd(X)-N(X12) Cd(X)-N(X21)
1.Ligand (8) 2,234(3) 2,356(3) 2,287(3)
2.Ligand (8) 2,239(3) 2,353(3) 2,286(3)
1.Ligand (HN1) 2,22(2) 2,34(2) 2,47(2)
2.Ligand (HN1) 2,23(2) 2,32(2) 2,31(2)
1.Ligand (V1) 2,28(1) 2,31(2) 2,28(2)
2.Ligand (V1) 2,30(1) 2,36(1) 2,28(1)
1.Ligand (V2) 2,31(1) 2,38(1) 2,27(1)
2.Ligand (V2) 2,389(9) 2,35(1) 2,21(1)
Tabelle 3.5.6: Vergleich der Bindungslängen am Cadiumzentrum von 8 mit Verbindungen aus voraus-
gegangenen Arbeiten [145,152]
Zusätzlich lassen sich die Winkel und Bindungen um die Palladium-Ionen von der Ausgangsver-
bindung 5mit 8 vergleichen. Die entsprechenden Werte sind in Tabelle 3.5.7 und 3.5.8 dargestellt.
Bei den Winkeln von 8 ist auffällig, dass sie sich bis auf N(1Y2)-Pd(XX)-P(XX) um maximal 2 ◦
von einander unterscheiden bzw. in den meisten Fällen sogar identisch sind. Die erhaltenen Wer-
te werden auch in der Ausgangsverbindung 5 gefunden. Für N(1Y2)-Pd(XX)-P(XX) in 8 werden
Werte von 165,8(1) ◦ bis 171,1(1) ◦ erhalten. In 5 werden die Werte 166,6(2) ◦ und 163,25(7) ◦
gefunden, womit die trans-Winkel in der Ausgangsverbindung stärker verzerrt sind. Eine gerin-
gere Verzerrung und einen signifikanten Unterschied zwischen den beiden Verbindungen weist
der Winkel N(1Z1)-Pd(XX)-P(XX) um Pd(13) in 5 mit 100,8(2) ◦ auf.
Metall- O(1Y1)- N(1Z1)- N(1Y2)- O(1Y1)- O(1Y1)- N(1Y2)-
atome Pd(XX)- Pd(XX)- Pd(XX)- Pd(XX)- Pd(XX)- Pd(XX)-
P(XX) P(XX) N(1Z1) N(1Y2) N(1Z1) P(XX)
Pd(12) (8) 83,77(9) 105,4(1) 78,7(1) 92,2(1) 170,8(1) 170,0(1)
Pd(13) (8) 84,21(9) 104,7(1) 77,6(1) 94,1(1) 171,1(1) 165,8(1)
Pd(22) (8) 84,41(9) 104,7(1) 78,4(1) 92,8(1) 170,9(1) 170,7(1)
Pd(23) (8) 85,28(9) 104,0(1) 78,2(1) 93,0(1) 170,6(1) 167,4(1)
Pd(12) (5) 86,9(2) 104,0(2) 78,3(3) 91,1(2) 169,1(2) 166,6(2)
Pd(13) (5) 87,7(2) 100,8(2) 77,4(2) 94,5(2) 171,5(2) 163,25(7)
Tabelle 3.5.7: Vergleich der Bindungswinkel an den Palladiumzentren von 8 und 5 · 0,25 CH2Cl2
Die Bindungslängen am Palladium sind im Rahmen der Standardabweichung identisch und
entsprechen den Erwartungen. [173,174]
Palladium-Ionen Pd(1X)- Pd(1X)- Pd(1X)- Pd(1X)-
O(1Y1) P(1X) N(1Y2) N(1Z1)
Pd(12) (8) 1,988(3) 2,283(1) 2,018(3) 2,013(3)
Pd(13) (8) 1,990(3) 2,280(1) 2,013(3) 2,002(3)
Pd(22) (8) 2,002(3) 2,281(1) 2,025(3) 2,005(3)
Pd(23) (8) 1,995(3) 2,286(1) 2,009(3) 2,006(3)
Pd(12) (5) 2,006(5) 2,292(2) 2,020(6) 2,028(6)
Pd(13) (5) 2,002(5) 2,287(2) 2,007(1) 1,998(6)
Tabelle 3.5.8: Vergleich der Bindungslängen an den Palladiumzentren von 8 und 5 · 0,25 CH2Cl2
Die beiden zentralen CN3-Einheiten liegen sp
2-hybridisiert vor. Die Bindungen C(X00) und
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N(XX1) sind im Rahmen der Standardabweichung identisch und besitzen partiellen Doppelbin-
dungscharakter.
Winkel[◦]
N(X11)-C(X00)-N(X21) N(X11)-C(X00)-N(X31) N(X21)-C(X00)-N(X31)
1. Ligand 121,6(4) 118,8(4) 119,6(4)
2. Ligand 120,8(4) 119,1(4) 120,0(4)
Ø 121,2(6) 119,0(4) 119,8(4)
Tabelle 3.5.9: Winkel der zentralen CN3-Einheiten von 8
Bindungen [Å]
C(X00)-N(X11) C(X00)-N(X21) C(X00)-N(X31)
1. Ligand 1,349(5) 1,345(5) 1,358(5)
2. Ligand 1,361(5) 1,336(5) 1,369(5)
Ø 1,355(8) 1,341(6) 1,364(8)
Tabelle 3.5.10: Bindungslängen der zentralen CN3-Einheiten von 8
Imaginäre Ebenen (E(10) und E(20)), die durch die zentralen CN6-Einheiten gelegt werden, be-
stätigen die Planarität dieser. Die Atome der Einheiten ragen nur 0,083(5) Å bzw. 0,088(5) Å aus
dieser herraus. Werden weitere Ebenen durch die Phenylringe der Liganden gelegt ergeben sich
E(X1) bis E(X3) mit X=1 oder 2. Mit Hilfe dieser Ebenen kann die propellerartige Verdrillung
der Liganden beschrieben werden. Die entsprechenden Winkel befinden sich in Tabelle 3.5.11.
Im Vergleich zu der Ausgangsverbindung 5 findet sich in 8 eine generell stärkere Verdrillung
mit Werten von 21,1(4) ◦ bis 43,2(4) ◦ wieder. Am weitesten aus der E(X0)-Ebene herausgedreht
sind nun die Phenylringe (E(X1) des in der Ausgangsverbindung noch freien Ligandenarms. Die
starke Verdrillung von 37,5(8) ◦ (E(3)) in 5 ist in 8 nicht wiederzufinden.
Winkel [◦]
E(X1) E(X2) E(X3)
E(10) (8) 43,2(4) 23,4(4) 24,0(4)
E(20) (8) 33,8(4) 21,1(4) 29,0(4)
E(0) (5) 14,0(8) 10,2(8) 37,5(8)
Tabelle 3.5.11: Vergleich der Diederwinkel von 8 und 5
Des weiteren kann der Abstand der Metallatome (Tabelle 3.5.12) zu den zentralen CN6-Einheiten
bestimmt werden. Die erhaltenen Werte sind kleiner als der für Cd2+ und Pd2+ tabellarisierten
Ionenradien, womit sie in der jeweiligen E(X0)-Ebene liegen. [171]
Abstand [Å]
Cd(1)) Pd(X2) Pd(X3)
E(10) 0,024(5) 0,129(5) 0,547(5)
E(20) 0,012(5) 0,181(5) 0,503(5)
Tabelle 3.5.12: Abstände der Metall-Ionen zu E(10) und E(20) von 8
Zusätzlich wurde von der Probe 8 ein ESI-Massenspektrum aufgenommen. In einem Kationen-
Spektrum (Abbildung 3.5.3) aufgenommen in einem Chloroform-Methanol-Gemisch lassen sich
die in Tabelle 3.5.13 dargestellten Massenpeaks den entsprechenden Verbindungen zuordnen. Die
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vergrößerten Isotopenmuster dieser Massenpeaks mit den entsprechenden simulierten Spektren
befinden sich im Anhang Abbildung7.9 und 7.11.
Abbildung 3.5.3: Übersichtsspektrum des gemessenen kationischen ESI-Massenspektrums von 8
m/z Verbindung Summenformel
1208,75 [Cd{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}]
+ C34H42N6O3Br3P2Pd2Cd
+
2308,60 [Cd{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}2]+H
+ C68H85N12O6Br6P4Pd4Cd
+
3517,34 [Cd2{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}3]
+ C102H126N18O9Br9P6Pd6Cd2
+
Tabelle 3.5.13: Zuordnung der Massenpeaks im kationischen ESI-Massenspektrum von 8
Neben dem Molekülpeak [8+H+] bei m/z=2308,60 und dem Fragment des Komplexes bei
m/z=1208,75, wird ein Dimer in Form von [Cd2{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}3]
+ bei m/z=3517,34
(Abbildung 3.5.8) gefunden. Dieses Dimer ist vereinfacht in Abbildung3.5.4 dargestellt. Die Li-
ganden werden nur als Halbkreise wiedergegeben.
Cd
O
N
N
Pd
Pd
Cd
N
N
O
N
N
O
Pd
Pd Pd
Pd
Abbildung 3.5.4: Vereinfachter Strukturvorschlag des Dimers [Cd2{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}3]
+
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3.5.2 [Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}2]· 5 EtOH (9)
Analog zu 8 entstehen bei der Umsetzung von 5 mit ZnCl2 und Et3N in einem Ethanol-
Methanol-Gemisch (1:1) nach etwa einem Monat rote Kristalle von [Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}2]·
5EtOH (9). Diese kristallisieren in der monoklinen Raumgruppe P21/n mit folgenden Gitter-
konstanten aus.
a = 16,8059(2) Å b = 25,5627(3) Å c = 22,1333(2) Å
α = 90 ◦ β = 96,175(1) ◦ γ = 90 ◦
V = 9453,4(2) Å3
Tabelle 3.5.14: Gitterkonstanten von 9
Eine asymmetrische Einheit besteht aus zwei vollständig deprotonierten [Br3L]
5--Liganden in
der sss-Konformation, die jeweils zwei Palladiumatome und zusammen ein Zink-atom verzerrt
oktaedrisch kooordinieren. Die verzerrt quadratisch-planare Koordinationssphäre der Palladi-
umatome wird je durch einen PEt3-Coliganden vervollständigt. Neben dem heteronuklearen
Komplex befinden sich fünf freie Ethanol-Moleküle in jeder Einheit. Die Liganden stehen in
einem Winkel von 68,9(2) ◦ zueinander
Pd
C
N
O
Br
P
Zn
Abbildung 3.5.5: Kristallstruktur von 9 (ohne PEt3-Coliganden und Lösungsmittel)
Die Koordinationsumgebung des Zink-Ions ist in Abbildung3.5.6 isoliert darge-
stellt. Eine vergleichbare Koordinationsgeometrie für Zink-Ionen wird unter ande-
rem in den Komplexen (Et3NH)4[{{Zn{Zn(HBr6L)}2}{Zn2(HBr6L)}}2] (V3) und
(Et3NH)4[{Zn{Zn{Zn(EtOH)2}(OMe)3Br6L} {{ZnCl(EtOH)}2(OMe)3Br6L}}2] (V4) gefun-
den. Diese basieren auf den Ligandenderivaten [H6Br6L]Cl (V3) und [H6(OMe)3Br6L]Cl
(V4). [145]
Die Bindungswinkel und -längen von 9, sowie der beiden Vergleichskomplexe V3 und V4 sind
in den Tabellen 3.5.15 und 3.5.16 dargestellt. Die Verzerrung der Koordinationsgeometrie ist
für alle drei Komplexe klar zu erkennen, für die meisten Winkel werden vergleichbare Werte
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Zn(1)
N(221)
N(112)
N(121)
N(212)
O(211)
O(111)
Abbildung 3.5.6: Koordinationsumgebung am Zn-Atom von 9
erhalten. Vor allem die jeweiligen trans-Winkel sind bis auf N(212)-Zn(1)-N(112) für V3 mit
174,7(5) ◦ im Rahmen der Standardabweichung identisch.
Winkel [◦]
9 V3 V4
O(111)-Zn(1)-N(121) 152,61(7) 154,6(4) 153,4(5)
O(211)-Zn(1)-N(221) 150,39(7) 150,4(4) 148,9(5)
N(212)-Zn(1)-N(112) 167,01(8) 174,7(5) 169,3(5)
N(112)-Zn(1)-N(121) 72,33(8) 77,9(5) 75,1(5)
N(221)-Zn(1)-N(212) 72,18(7) 73,0(4) 75,8(5)
O(111)-Zn(1)-N(112) 82,04(7) 83,0(4) 78,8(5)
O(211)-Zn(1)-N(212) 80,63(7) 77,5(4) 81,7(4)
O(211)-Zn(1)-N(121) 95,98(7) 93,4(3) 91,1(5)
N(221)-Zn(1)-N(121) 86,69(8) 98,3(4) 98,0(5)
N(212)-Zn(1)-N(121) 118,20(8) 111,3(4) 113,6(5)
O(111)-Zn(1)-O(211) 93,66(7) 76,5(3) 75,0(4)
O(111)-Zn(1)-N(221) 97,34(7) 98,9(4) 100,4(5)
O(111)-Zn(1)-N(212) 89,07(7) 93,9(4) 91,3(5)
O(211)-Zn(1)-N(112) 90,47(7) 105,8(3) 107,0(4)
N(221)-Zn(1)-N(112) 117,76(8) 101,4(4) 103,9(5)
Tabelle 3.5.15: Vergleich der Bindungswinkel am Zinkzentrum von 9 mit Verbindungen aus vorausge-
gangenen Arbeiten (V3 und V4) [145]
Die Bindungslängen sind bis auf zwei Ausnahmen im Rahmen der Standardabweichung identisch.
Die Ausnahmen stellen die Bindungen Zn(1)-O(X11) von V3 (2,302(8) Å) und V4 (2,341(9) Å)
dar.
Bindungen [Å]
Zn(1)-O(X11) Zn(1)-N(X12) Zn(1)-N(X21)
1.Ligand (9) 2,053(2) 2,171(2) 2,159(2)
2.Ligand (9) 2,058(2) 2,209(2) 2,130(2)
1.Ligand (V3) 2,085(9) 2,17(1) 2,07(1)
2.Ligand (V3) 2,302(8) 2,20(1) 2,15(1)
1.Ligand (V4) 2,341(9) 2,15(1) 2,09(1)
2.Ligand (V4) 2,10(1) 2,18(1) 2,09(1)
Tabelle 3.5.16: Vergleich der Bindungslängen am Zinkzentrum von 9 mit Verbindungen aus vorausge-
gangenen Arbeiten (V3 und V4) [145]
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Neben den Zink-Ionen werden pro Ligand je zwei Palladium-Ionen koordiniert. Die Bindungs-
winkel und -längen dieser verzerrt quadratisch-planar koordinierten Metall-Ionen sind in den
Tabellen 3.5.17 und 3.5.18 dargestellt. Sie werden jeweils mit den entsprechenden Winkeln der
Ausgangsverbindung (5) gegenübergestellt. Die Winkel um die Palladium-Ionen sind bis auf we-
nige Ausnahmen vergleichbar. Eine dieser bilden die Winkel O(1Y1)-Pd(XX)-P(XX), hier findet
eine signifikante Verkleinerung der Winkel auf bis zu 82,74(5) ◦ von ursprünglichen etwa 87 ◦
statt. Zusätzlich ist eine Vergrößerung des Winkels auf bis zu 172,46(6) ◦ für N(132)-Pd(12)-
P(12) in 9 zu finden.
Metall- O(XY1)- N(XZ1)- N(XY2)- O(XY1)- O(XY1)- N(XY2)-
atome Pd(XX)- Pd(XX)- Pd(XX)- Pd(XX)- Pd(XX)- Pd(XX)-
P(XX) P(XX) N(XZ1) N(XY2) N(XZ1) P(XX)
Pd(12) (9) 83,43(5) 105,79(6) 78,58(8) 92,40(8) 170,70(8) 172,46(6)
Pd(13) (9) 84,08(5) 104,51(6) 78,13(8) 93,81(8) 171,29(8) 167,12(6)
Pd(22) (9) 82,74(5) 105,97(6) 78,65(8) 92,83(8) 171,29(8) 168,88(6)
Pd(23) (9) 86,38(5) 102,73(6) 77,97(8) 93,64(8) 170,60(8) 167,46(6)
Pd(12) (5) 86,9(2) 104,0(2) 78,3(3) 91,1(2) 169,1(2) 166,6(2)
Pd(13) (5) 87,7(2) 100,8(2) 77,4(2) 94,5(2) 171,5(2) 163,25(7)
Tabelle 3.5.17: Vergleich der Bindungswinkel an den Palladiumzentren von 9 und 5 · 0,25 CH2Cl2
Die Bindungen sind im Rahmen der Standardabweichung im Gegensatz zu den Winkeln alle
identisch.
Palladium-Ionen Pd(1X)- Pd(1X)- Pd(1X)- Pd(1X)-
O(1Y1) P(1X) N(1Y2) N(1Z1)
Pd(12) (9) 1,993(2) 2,3036(7) 2,024(2) 2,011(2)
Pd(13) (9) 1,983(2) 2,2838(7) 2,013(2) 2,007(2)
Pd(22) (9) 1,990(2) 2,2870(7) 2,010(2) 2,005(2)
Pd(23) (9) 1,989(2) 2,2837(7) 2,014(2) 1,997(2)
Pd(12) (5) 2,006(5) 2,292(2) 2,020(6) 2,028(6)
Pd(13) (5) 2,002(5) 2,287(2) 2,007(1) 1,998(6)
Tabelle 3.5.18: Vergleich der Bindungslängen an den Palladiumzentren von 9 und 5 · 0,25 CH2Cl2
Beide zentralen CN3-Einheiten der Liganden in 9 liegen sp
2-hybridisiert vor. Dies zeigen zum
Einen die Winkel um C(X00), welche einzeln und gemittelt im Rahmen der Standardabweichung
120 ◦ entsprechen, woraus eine Gesamtwinkelsumme von 360 ◦ resultiert. Zum Anderen wird es
durch die Bindungen verdeutlicht, die alle einen partiellen Doppelbindungscharakter aufweisen.
Weiter können imaginäre Ebenen (E(10) und E(20)) durch die zentralen CN6-Einheiten gelegt
werden, welche die Planarität der Einheit bestätigen. Die Atome ragen im Mittel nur 0,078(3)
bzw. 0,085(3) Å aus diesen heraus.
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Winkel [◦]
N(X21)-C(X00)-N(X11) 120,8(2)
N(X21)-C(X00)-N(X31) 119,1(4)
N(X31)-C(X00)-N(X11) 120,2(2)
Bindungen [Å]
C(X00)-N(X11) 1,352(4)
C(X00)-N(X21) 1,341(4)
C(X00)-N(X31) 1,362(3)
Tabelle 3.5.19: Bindungsverhältnisse der zentralen CN3-Einheit von 9 (gemittelt)
Die imaginären Ebenen E(10) und E(20) dienen zusätzlich dazu, die Verdrillung innerhalb des
Liganden zu verdeutlichen. Für die Betrachtung werden weitere Ebenen (E(X1)-E(X3)) durch die
jeweiligen Phenylringe der Liganden gelegt. Tabelle 3.5.20 zeigt die Verkippung der Phenylringe
zu der jeweiligen zentralen CN6-Einheit.
Winkel [◦]
E(X1) E(X2) E(X3)
E10 (9) 34,5(2) 16,5(2) 20,2(2)
E20 (9) 30,7(2) 9,2(2) 25,4(2)
5 14,0(8) 10,2(8) 37,5(8)
Tabelle 3.5.20: Vergleich der Diederwinkel von 9 und 5
Zusätzlich wird der Abstand der Metall-Ionen zu E(10) und E(20) erhalten (Tabelle 3.5.21).
Diese liegen sowohl für die Zink- als auch die Palladium-Ionen unter dem tabellierten Van-der-
Waals-Radius mit 0,74Å für Zn2+ und 0,64Å für Pd2+. [171]
Abstand [Å]
Zn(1) Pd(X2) Pd(X3)
E(10)) 0,092(3) 0080(3) 0,561(3)
E(20) 0,171(3) -0,225(3) -0,496(3)
Tabelle 3.5.21: Abstände der Metall-Ionen zu E(10) und E(20) von 9
Von der Probe von 9 wurde zusätzlich eine Elementaranalyse und ein ESI-Massenspektrum
aufgenommen. Die Elementaranalyse von 9 zeigt eine Übereinstimmung der gemessenen mit den
berechneten Werten für 9 · 2EtOH · 3H2O (Tabelle 3.5.22). Der Unterschied zu dem durch die
Kristallstrukturanalyse bestimmten Lösungsmittel lässt sich durch das Verdampfen des Ethanols
erklären.
N C H
berechnet für 9 7,43 36,11 3,83
berechnet für 9 · 5EtOH 6,74 37,59 4,69
berechnet für 9 · 2EtOH · 3H2O 6,98 35,91 4,35
gemessen 6,66 35,80 3,75
Tabelle 3.5.22: Elementaranalyse von 9
In dem Kationen-ESI-Massenspektrum (Abbildung 3.5.7) von 9, aufgenommen in einem
Chloroform-Methanol-Gemisch, lassen sich die in Tabelle 3.5.13 dargestellten Massenpeaks den
entsprechenden Verbindungen zuordnen. Diese werden analog zu 8 erhalten. Die vergrößerten
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Isotopenmuster dieser Massenpeaks mit den entsprechenden simulierten Spektren befinden sich
im Anhang Abbildung7.12 und 7.13.
Abbildung 3.5.7: Übersichtsspektrum des gemessenen kationischen ESI-Massenspektrums von 9
m/z Verbindung Summenformel
1162,77 [Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}]
+ C34H42N6O3Br3P2Pd2Zn
+
2260,61 [Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}2]+H
+ C68H85N12O6Br6P4Pd4Zn
+
3422,37 [Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}2]·[Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}]+ C102H126N18O9Br9P6Pd6Zn2+
Tabelle 3.5.23: Zuordnung der Massenpeaks im kationischen ESI-Massenspektrum von 9
Neben dem Molekülpeak [9+H+] bei m/z=2260,61 und dem Fragment des Komplexes bei
m/z=1162,77, wird ein Dimer in Form von [Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}2]·[Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}]+
bei m/z=3422 (Abbildung 3.5.8) gefunden. Dieses ist vergleichbar mit dem Cadmium-Dimer
im kationischen ESI-Massenspektrum von 8 (Abbildung 3.5.4).
3409.4
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3412.4
3413.4
3414.4
3415.4
3416.4
3417.4
3418.4
3419.4
3420.4
3422.4
3423.4
3424.4
3425.4
3426.4
3427.4
3428.4
3429.4
3430.4
3431.4
3432.4
3433.4
3434.4
3435.4
3436.4
3405 3410 3415 3420 3425 3430 3435 3440 m/z
Abbildung 3.5.8: Gemessenes (links) und berechnetes (rechts) Isotopenmuster
von [Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}2]·[Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}]+ bzw.
C102H126N18O9Br9P6Pd6Zn2
+
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3.5.3 [Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}{{Pd(PEt3)}(H2Br3L)}]· n LM (10)
Aus einem Kristallisationsansatz von 5 mit ZnCl2 und Et3N in DMF werden nach etwa einem
Monat rote Kristalle von [Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}{{Pd(PEt3)}(H2Br3L)}]· nLM (10) erhal-
ten. Die Umsetzung erfolgte bis auf die Variation der Lösungsmittel analog zu der von 9. 10
kristallisiert ebenfalls in der monoklinen Raumgruppe P21/c aus, jedoch mit unterschiedlichen
Gitterkonstanten.
a = 17,990(1) Å b = 28,650(2) Å c = 17,237(1) Å
α = 90 ◦ β = 97,351(6) ◦ γ = 90 ◦
V = 8811,2(9) Å3
Tabelle 3.5.24: Gitterkonstanten von 10
Eine asymmetrische Einheit von 10 enthält einen vollständig deprotonierten [Br3L]
5--Liganden
in sss-Konformation, welcher zwei PdPEt3-Fragmente koordiniert und einen nur vierfach depro-
tonierten [H2Br3L]
3--Liganden in ssa-Konformation, welcher ein PdPEt3-Fragmente koordiniert.
Diese beiden Metall-Ligand-Einheiten werden über ein Zink(II)-Ion mit einander verknüpft. Die
Liganden stehen in einem Winkel von 61(1) ◦ zueinander und damit weniger stark verkippt als in
9 (68,9(2) ◦) . Das gefundene Koordinationsmuster unterscheidet sich zu einer analogen Umset-
zung von [{Pt(PPh3)}2(HBr3L)] mit Zinkchlorid in DMF. Bei dieser wird ein Komplex in Form
von [{ZnCl{Pt(PPh3)}2(Br3L)}2]·2DMF erhalten. Die zwei Komplexe werden nicht direkt über
ein Zink-Ion, sondern über einen (ZnO)2-Ring miteinander verbrückt. Die Koordinationssphäre
der Zink-Ionen wird durch je einen Chloroliganden vervollständigt. [152]
Pd
C
N
O
Br
P
Zn
Abbildung 3.5.9: Kristallstruktur von 10
Des weiteren wird in der asymmetrischen Einheit von 10 freies Lösungsmittel in Form von
DMF-Molekülen gefunden. Hiervon können nur zwei DMF-Moleküle zufriedenstellend modelliert
werden, so dass der Datensatz zur Verbesserung des Daten-Parameter-Verhältnisses gesqueezt
wurde. Das Programm Squeeze errechnete ein Volumen von 2277Å3 mit 674Elektronen pro Zelle
(Z=4). [172] Als mögliches weiteres Lösungsmittel kommt ebenfalls Wasser in Frage, da keine
getrockneten Lösungsmittel verwendet wurden. Werden zunächst nur die Elektronen betrach-
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tet, wäre eine Kombinationsmöglichkeit das Vorhandensein von zwei DMF-Molekülen und neun
Wasser-Molekülen pro asymmetrischer Einheit. Es würden 170Elektronen (2*40 e- +9*10 e-) er-
halten werden. Das aus dieser Kombination resultierende Volumen beträgt 538Å3, was 94,5% des
gesqueezten Volumen pro asymmetrischer Einheit (569,25 Å3) entspricht (Voluminaberechnung
der Lösungsmittel siehe Anhang 7.3). Dies steht im Widerspruch mit der Regel von S. Mecozzi
und J. Rebek, wonach idealer Weise 55% ± 9 des freien Volumens mit Lösungsmittel ausgefüllt
sind. [139] Aber auch unter Berücksichtigung von nur einer Lösungsmittelsorte (Tabelle 3.5.25)
können nur Werte zwischen 89,6% und 94,2% erhalten werden.
Anzahl e- Σ e- Å3 Σ Å3 Verhältnis zum
gesqueezten
Volumen [%]
M1 (nur DMF) 4 40 160 134 536 94,2
M2 (nur H2O) 17 10 170 30 510 89,6
Tabelle 3.5.25: Berechnung für nur eine Lösungsmittelsorte
Eine aufgenomme Elementaranalyse zeigt die beste Übereinstimmung zwischen gemessenen und
berechneten Werten für 10 · 11H2O ·DMF. Eine Abweichung von den gesqueezten Werten zu
diesem Ergebnis ist durch die Trocknung der Kristalle und dem damit verbundenen Abdampfen
des Lösungsmittel zu erklären.
N C H
berechnet für 10 8,25 36,55 3,51
berechnet für 10 · 9H2O · 2DMF 8,36 34,82 4,43
berechnet für 10 · 17H2O 7,17 31,77 4,52
berechnet für 10 · 4DMF 9,62 38,15 4,28
berechnet für 10 · 11H2O ·DMF 7,89 33,82 4,37
gemessen 7,93 33,25 3,79
Tabelle 3.5.26: Elementaranalyse von 10
Auch hier lässt sich, wie in 9, die Koordinationsumgebung des Zink-Ions unter an-
derem mit den Komplexen (Et3NH)4[{{Zn{Zn(HBr6L)}2}{Zn2(HBr6L)}}2] (V3) und
(Et3NH)4[{Zn{Zn{Zn(EtOH)2}(OMe)3Br6L}{{ZnCl(EtOH)}2(OMe)3Br6L}}2] (V4) verglei-
chen. Diese basieren auf den Ligandenderivaten [H6Br6L]Cl (V3) und [H6(OMe)3Br6L]Cl
(V4). [145] Das isolierte Koordinationsmuster des Metallions ist in Abbildung3.5.10 gezeigt.
Zn(1)
N(221)
O(111)
O(211)
N(121)
N(112)N(212)
Abbildung 3.5.10: Koordinationsumgebung am Zn-Atom von 10
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Die dazugehörigen Winkel sind in Tabelle 3.5.27 einander gegenüber gestellt. Auch in 10 ver-
deutlichen vor allem die trans-Winkel die Verzerrung der oktaedrischen Koordinationssphäre. In
allen drei Winkeln liegt eine Verkleinerung vor. Die größte Abweichung wird für O(211)-Zn(1)-
N(221) mit 149,0(3) ◦ gefunden. Ansonsten sind die meisten Winkel von 10 im Vergleich mit
9 im Rahmen der Standardabweichung identisch. Ausnahmen bilden mit einer Vergrößerung
des in 9 gefundenen Wertes die Winkel N(212)-Zn(1)-N(112) (170,4(3) ◦), O(111)-Zn(1)-N(112)
(84,7(3) ◦) und O(111)-Zn(1)-O(211) (95,8(3) ◦). Bis auf den letztgenannten sind sie jedoch in
V3 oderV4 wieder zu finden. Eine Verkleinerung in 10 erfährt der Winkel N(221)-Zn(1)-N(112)
(113,6(3) ◦). Dieser findet sich so in keiner der drei Vergleichsverbindungen wieder, liegt jedoch
in dem Bereich der anderen Winkel von 101,4(4) ◦(V3) bis 117,76(8) ◦ (9). Die entsprechenden
Winkel [◦]
10 9 V3 V4
O(111)-Zn(1)-N(121) 154,5(3) 152,61(7) 154,6(4) 153,4(5)
O(211)-Zn(1)-N(221) 149,0(3) 150,39(7) 150,4(4) 148,9(5)
N(212)-Zn(1)-N(112) 170,4(3) 167,01(8) 174,7(5) 169,3(5)
N(112)-Zn(1)-N(121) 71,5(3) 72,33(8) 77,9(5) 75,1(5)
N(221)-Zn(1)-N(212) 71,5(3) 72,18(7) 73,0(4) 75,8(5))
O(111)-Zn(1)-N(112) 84,7(3) 82,04(7) 83,0(4) 78,8(5)
O(211)-Zn(1)-N(212) 80,7(3) 80,63(7) 77,5(4) 81,7(4)
O(211)-Zn(1)-N(121) 93,7(3) 95,98(7) 93,4(3) 91,1(5)
N(221)-Zn(1)-N(121) 85,2(3) 86,69(8) 98,3(4) 98,0(5)
N(212)-Zn(1)-N(121) 117,7(3) 118,20(8) 111,3(4) 113,6(5)
O(111)-Zn(1)-O(211) 95,8(3) 93,66(7) 76,5(3) 75,0(4)
O(111)-Zn(1)-N(221) 98,3(3) 97,34(7) 98,9(4) 100,4(5)
O(111)-Zn(1)-N(212) 91,3(3) 89,07(7) 93,9(4) 91,3(5)
O(211)-Zn(1)-N(112) 91,0(3) 90,47(7) 105,8(3) 107,0(4)
N(221)-Zn(1)-N(112) 113,6(3) 117,76(8) 101,4(4) 103,9(5)
Tabelle 3.5.27: Vergleich der Bindungswinkel am Zinkzentrum von 10 und 9 mit Verbindungen aus
vorausgegangenen Arbeiten [145]
Bindungslängen von 10 sind bis auf den Wert für Zn(1)-N(121) (2,224(8) Å) mit denen von 9
im Rahmen der Standardabweichung identisch.
Bindungen [Å]
Zn(1)-O(X11) Zn(1)-N(X12) Zn(1)-N(X21)
1.Ligand (10) 2,051(7) 2,168(9) 2,224(8)
2.Ligand (10) 2,029(7) 2,206(9) 2,115(8)
1.Ligand (9) 2,053(2) 2,171(2) 2,159(2)
2.Ligand (9) 2,058(2) 2,209(2) 2,130(2)
Tabelle 3.5.28: Vergleich der Bindungslängen am Zinkzentrum von 10 und 9
Weiter können die Winkel und Bindungslängen um die Palladium-Ionen von 10, 9 und der Aus-
gangsverbindung 5 · 0,25 CH2Cl2 verglichen werden. Tabelle 3.5.29 zeigt, dass die Winkel von 10
und 9 bis auf N(232)-Pd(22)-P(22) mit 175,3(3) ◦ identisch sind. Zudem findet sich ein Unter-
schied in den Winkeln O(XY1)-Pd(XX)-P(XX) von 10 zu 5 · 0,25 CH2Cl2. Die Bindungslängen
sind in den drei Verbindungen im Rahmen der Standardabweichung identisch.
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Metall- O(XY1)- N(XZ1)- N(XY2)- O(XY1)- O(XY1)- N(XY2)-
atome Pd(XX)- Pd(XX)- Pd(XX)- Pd(XX)- Pd(XX)- Pd(XX)-
P(XX) P(XX) N(XZ1) N(XY2) N(XZ1) P(XX)
Pd(13) (10) 83,5(3) 104,7(3) 77,6(4) 94,5(4) 171,7(4) 171,6(3)
Pd(22) (10) 84,6(2) 106,9(3) 77,7(4) 90,7(3) 168,4(3) 175,3(3)
Pd(23) (10) 83,6(2) 106,6(3) 76,3(4) 94,2(3) 169,6(3) 169,1(3)
Pd(12) (9) 83,43(5) 105,79(6) 78,58(8) 92,40(8) 170,70(8) 172,46(6)
Pd(13) (9) 84,08(5) 104,51(6) 78,13(8) 93,81(8) 171,29(8) 167,12(6)
Pd(22) (9) 82,74(5) 105,97(6) 78,65(8) 92,83(8) 171,29(8) 168,88(6)
Pd(23) (9) 86,38(5) 102,73(6) 77,97(8) 93,64(8) 170,60(8) 167,46(6)
Pd(12) (5) 86,9(2) 104,0(2) 78,3(3) 91,1(2) 169,1(2) 166,6(2)
Pd(13) (5) 87,7(2) 100,8(2) 77,4(2) 94,5(2) 171,5(2) 163,25(7)
Tabelle 3.5.29: Vergleich der Bindungswinkel an den Palladiumzentren von 10, 9 und 5 · 0,25 CH2Cl2
Die Übereinstimmung der Winkel und Bindungslängen der Palladium-Ionen zeigt, dass es nur
einen sehr geringen Unterschied macht, ob ein oder zwei Palladium-Ionen vom Liganden gebun-
den werden oder ob zwei Liganden zusätzlich von einem Zink-Ion verbrückt werden.
Palladium-Ionen Pd(1X)- Pd(1X)- Pd(1X)- Pd(1X)-
O(1Y1) P(1X) N(1Y2) N(1Z1)
Pd(13) (10) 1,995(8) 2,293(4) 2,043(9) 1,999(9)
Pd(22) (10) 2,003(7) 2,304(3) 2,034(9) 2,031(9)
Pd(23) (10) 1,967(8) 2,290(3) 2,002(8) 2,023(9)
Pd(12) (9) 1,993(2) 2,3036(7) 2,024(2) 2,011(2)
Pd(13) (9) 1,983(2) 2,2838(7) 2,013(2) 2,007(2)
Pd(22) (9) 1,990(2) 2,2870(7) 2,010(2) 2,005(2)
Pd(23) (9) 1,989(2) 2,2837(7) 2,014(2) 1,997(2)
Pd(12) (5) 2,006(5) 2,292(2) 2,020(6) 2,028(6)
Pd(13) (5) 2,002(5) 2,287(2) 2,007(1) 1,998(6)
Tabelle 3.5.30: Vergleich der Bindungslängen an den Palladiumzentren von 10, 9 und 5 · 0,25 CH2Cl2
Die zentralen CN3-Einheiten liegen sp
2-hybridisiert. Dies zeigen die in Tabelle 3.5.31 und 3.5.32
dargestellten Winkel und Bindungslängen. Die Planarität dieser Einheit wird zusätzlich durch
imaginäre Ebenen E(10) und E(20) verdeutlicht. Die Atome ragen im Mittel aus diesen nur mit
0,05(1) Å und 0,06(1) Åheraus.
Winkel [◦]
N(X11)-) N(X11)-) N(X21)-
C(X00)- C(X00)- C(X00)-
N(X21 N(X31 N(X31)
1. Ligand 119(1) 120(1) 121(1)
2. Ligand 121(1) 119(1) 120(1)
Tabelle 3.5.31: Winkel der zentralen CN3-Einheiten von 10
Die Abstände der jeweiligen Metallionen zu diesen Ebenen sind in Tabelle 3.5.33 dargestellt.
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Bindungen [Å]
C(X00)-N(X11) C(X00)-N(X21) C(X00)-N(X31)
1. Ligand 1,37(1) 1,32(1) 1,38(1)
2. Ligand 1,37(1) 1,33(1) 1,34(1)
Ø 1,35(1) 1,33(1) 1,36(3)
Tabelle 3.5.32: Bindungslängen der zentralen CN3-Einheiten von 10
Sie liegen alle in der jeweiligen Ligandenebene (tabellarisierter Ionenradius Zn2+ =0,74Å3 und
Pd2+ =0,64Å3). [171] Weiter können erneut imaginäre Ebenen (E(X1) bis E(X3), mit X=1
Abstand [Å]
Zn(1) Pd(13) Pd(22) Pd(23)
E(10) 0,34(1) 0,35(1) - -
E(20) 0,03(1) - -0,27(1) -0,43(1)
Tabelle 3.5.33: Abstände der Metallionen-Ionen zu E(10) und E(20) von 10
und 2) durch die Phenylringe der Liganden genutzt werden, um die Verdrillung innerhalb des
Liganden zu betrachten. Es liegt in beiden Liganden eine propellerartige Verdrehung vor, welcher
von ihrem Ausmaß, der von 9 entspricht.
Winkel [◦]
E(X1) E(X2) E(X3)
E(10) (10) 25(1) 12(1) 35(1)
E(20) (10) 29(1) 10(1) 26(1)
E(10) (9) 34,5(2) 16,5(2) 20,2(2)
E(20) (9) 30,7(2) 9,2(2) 25,4(2)
E(0) (5) 14,0(8) 10,2(8) 37,5(8)
Tabelle 3.5.34: Vergleich der Diederwinkel von 10, 9 und 5
Zusammenfassend lässt sich über 10 sagen, dass sie von den Bindungen und Winkeln bis auf
wenige Ausnahmen im Rahmen der Standardabweichung identisch mit 9 ist. Ein kleiner Un-
terschied findet sich in dem Winkel, wie die Liganden zueinanderstehen. In 9 ist dieser Winkel
in etwa 8 ◦ größer. Die Gleichheit der beiden Strukturen liegt vor, obwohl in 10 ein Pd(PEt3)-
Fragment weniger koordiniert wird. Das Fehlen dieses Fragmentes ermöglicht es theoretisch, an
der letzten freien Koordinationsstelle selektiv ein weiteres, drittes Metallion zu koordinieren.
Neben der kristallographischen Untersuchung wurde eine Probe von getrockneten Kristallen
mit Hilfe von einem ESI-Massenspektrum untersucht. In dem kationischen Spektrum lassen
sich unter anderem die tabellarisierten Peaks (Tabelle 3.5.35) dem Übersichtsspektrum (Abbil-
dung3.5.11) zuordnen. Die vergrößerten Isotopenmuster dieser Massenpeaks mit den entspre-
chenden simulierten Spektren befinden sich im Anhang Abbildung7.14 bis 7.17.
Neben dem Molekülpeak [10+H+] bei m/z=2038,63 werden die gleichen Peaks bei
m/z=1162,77 und m/z=3422,36 wie bei 9 detektiert. Zusätzlich wird eine Überlagerung
von zwei Peaks bei m/z=2251,61 und m/z=2256,61 gefunden (Anhang Abbildung7.14 bis
7.17). Diese entsprechen zwei Komplexen, die vermutlich ein anderes Koordinationsmuster
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m/z Verbindungsvorschlag Summenformel
1162,77 [Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}]
+ C34H42N6O3Br3P2Pd2Zn
+
2038,63 [Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)} C62H71N12O6Br6P3Pd3Zn
+
{{Pd(PEt3)}(H2Br3L)}]+H
+
2251,61 [{Zn{Pd(PEt3)}2(Br3L)} C63H74N12O8Br6P3Pd3Zn3Cl
+
{Zn(ZnCl){Pd(PEt3)}(Br3L)}]
+·H2O·MeOH
2256,61 [{ZnCl{Pd(PEt3)}2(Br3L)} C62H72N12O7Br6P3Pd3Zn3Cl2
+
{Zn(ZnCl){Pd(PEt3)}(Br3L)}]+H
+·H2O
3422,36 [Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}2] C102H126N18O9Br9P6Pd6Zn2
+
· [Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}]+
Tabelle 3.5.35: Zuordnung der Massenpeaks im kationischen ESI-Massenspektrum von 10
Abbildung 3.5.11: Übersichtsspektrum des gemessenen kationischen ESI-Massenspektrums von 10
aufweisen als 10. In diesen werden zwei Liganden nicht über ein Zink-Ion, sondern über einen
(ZnO)2-Ring verbrückt. Ein solcher möglicher Komplex ist in Abbildung 3.5.12 dargestellt, X
bezeichnet die möglichen Koordinationsstellen der Chloroliganden bzw. des Lösungsmitttels
(Wasser oder Methanol). Ein solches Koordinationsmuster wurde bereits bei einer analogen
Umsetzung von [{Pt(PPh3)}2(HBr3L)] mit Zinkchlorid in DMF gefunden. [152]
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Abbildung 3.5.12: Mögliche Valenzstrichformel der Komplexe (ohne Berücksichtigung der Ladung) bei
m/z= 2251,61 und m/z= 2256,61, X entspricht den möglichen Koordinationsstellen
der Chloroliganden bzw. des Lösungsmitttel (Wasser oder Methanol)
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3.5.4 [{Cu2(µ-OCH3){Pt(PPh3)}(Br3(OMe)3L)}2] ·12 EtOH · 4 H2O (11)
In einem Kristallisationsansatz von [{Pt(PPh3)}(H3Br3(OMe)3L] mit CuCl2 · 2 H2O und Et3N
in einem Ethanol-Methanol-Gemisch (2:1) können nach acht Monaten dunkelrote Kristalle von
11 erhalten werden. [153] Die Kristalle liegen in der monoklinen Raumgruppe C2/c mit den
folgenden Gitterkonstanten vor.
a = 27,076(1) Å b = 21,5866(6) Å c = 21,7888(6) Å
α = 90 ◦ β = 124,398(3) ◦ γ = 90 ◦
V = 10508,0(7) Å3
Tabelle 3.5.36: Gitterkonstanten von 11
Eine asymmetrische Einheit von 11 besteht aus einem vollständig deprotonierten
[Br3(OMe)3L)]
5--Liganden, zwei Kupfer(II)-Ionen, einem verbrückenden Methoxy-Coligand
und einem PtPPh3-Fragment. Die Methylgruppe an O(132), einer Methoxygruppe des Ligan-
den, ist über zwei Positionen fehlgeordnet.
Pt
C
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Br
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Cu
O(132)
Abbildung 3.5.13: Asymmetrische Einheit von 11, ohne Wasserstoffatome dargestellt
Das in 11 enthaltene Lösungsmittel konnte mit dem vorliegenden Datensatz nicht zufrieden-
stellend verfeinert werden und wurde daher mit Hilfe des Programmes Squeeze bearbeitet. Ins-
gesamt wurde der Datensatz um ein Volumen von 2341Å3, welches 351 Elektronen beinhaltet
korrigiert. [172] Als Lösungsmittel wurden bei der Synthese Ethanol, Methanol und Wasser
verwendet, so dass eine Kombination aus diesen als auskristallisiertes Lösungsmittel denkbar
ist. Eine Kombinationsmöglichkeit wäre das Vorhandensein von zwölf Ethanol-Molekülen (26 e-,
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97Å3) und vier Wasser-Moleküle (10 e-, 30Å3) (Voluminaberechnung der Lösungsmittel sie-
he Anhang 7.3). Für diese Möglichkeit wird insgesamt ein Lösungsmittelvolumen von 1284Å3
(12*97Å3+ 4*30Å3) mit 352 Elektronen (12*26 e-+4*10 e-) erhalten. Das errechnete Lösungs-
mittelvolumen beträgt 54,9% des von Squeeze berechnetem Volumen. Demnach stimmt die
berechnete Kombination ebenfalls mit der Regel von S. Mecozzi und J. Rebek überein, laut
welcher idealer Weise 55% ± 9 des freien Volumens mit Lösungsmittel ausgefüllt sind. [139]
Das gesamte Molekül wird aus zwei asymmetrischen Einheiten über die Symmetrieoperation
-x, y, 3/2-z (C2-Achse) aufgebaut. Die Liganden liegen mit einem Winkel von 4(1) ◦ in einem
Abstand von 3,32(1) Å fast parallel zueinander vor. Die zentralen CN6-Einheiten besitzen einen
unterschiedlichen Drehsinn zueinander (vgl. Abbildung3.5.14 a). Die Verbrückung findet über
die Methanolate statt, welche jeweils zwei Kupferatome miteinander verbinden.
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Abbildung 3.5.14: Kristallstruktur von 11 a) Aufsicht ohne PPh3-Reste und b) Seitenansicht
Die enthaltenen Kupfer-Ionen werden verzerrt quadratisch-planar koordiniert. Der Ligand che-
latisiert jedes Kupfer-Ion dreifach über N(1Z1), N(1Y2) und O(1Y1). Die vierte Koordinations-
stelle wird von dem Sauerstoff des verbrückenden Methanolat-Liganden belegt. Das erhaltene
Koordinationsmuster ist isoliert in Abbildung3.5.15 dargestellt.
Cu(X)
O(1Y1)
AN(1Y2)
N(1Z1)
Abbildung 3.5.15: Koordinationsumgebung am Cu-Atom von 11 (A = O(91) bzw. O(91a) in 11, mit
a =-x, y, 3/2-z oder A = N(411) bzw. O(415) in Vergleichkomplex [145])
Ein vergleichbares quadratisch-planares Koordinationsmuster liegt in dem bereits bekannten
Komplex (Et3NH)3[(Cu3Br6L)3(µ-C8H3N3OBr2)3] vor (Abbildung3.5.16). In diesem werden
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drei [Cu3Br6L]
+-Einheiten über drei Coliganden ((C8H3N3OBr2)
2-) verbrückt, welcher aus dem
Liganden (H6Br6L)
+ bei einer oxidativen Ringbildung mit anschließender Spaltung einer N-N-
und einer C-N-Bindung entsteht. Der Ladungsausgleich findet über (Et3NH)3
+-Gegenionen statt.
Hier wird ebenfalls das Kupfer-Ion dreifach chelatisierend gebunden. Die vierte Koordinations-
stelle wird allerdings durch ein Stickstoffatom N(411) (Cu(11)) bzw. ein Sauerstoffatom O(415)
(Cu(31)) des Coliganden belegt. [145]
C
N
O
Br
Cu
Abbildung 3.5.16: Kupfer-Trippeldecker [145]
Die Winkel der Koordinationssphäre, die durch die NNO-Koordination der Liganden entstehen,
sind vergleichbar bzw. im Rahmen der Standardabweichung identisch. Bei den Winkeln, die
durch die Coliganden aufgespannt werden, kommt es sowohl bei den cis- als auch dem trans-
Winkel zu Abweichungen. Diese Abweichungen werden sowohl nur bei der Betrachtung der
Winkel von 11 als auch beim Vergleich dieser mit dem bereits bekannten Kupfer-Komplexes
erhalten. Die cis-Winkel O(111)-Cu(1)-O(91) und O(131)-Cu(2)-O(91a) von 11 unterscheiden
sich um etwa 5 ◦ und die trans-Winkel O(91)-Cu(1)-N(112)und O(91a)-Cu(2)-N(132) von 11
um fast 25 ◦. Insgesamt wird die Verzerrung der Koordinationsumgebung in 11 am deutlichsten
beim Betrachten der trans-Winkel. Hier wird eine Abweichung von bis zu 47 ◦ von den idealen
180 ◦ gefunden. Diese starke Verzerrung vor allem von 22 ◦ bzw. 47 ◦ im Winkel N(1Y2)-Cu(X)-
O(91)/O(91a) ist auf die Verbrückung der beiden Liganden durch die Methanolatgruppen zurück
zuführen. Dadurch, dass die beiden Liganden unterschiedlich orientiert übereinander liegen,
liegen die Kupfer-Ionen nicht direkt, sondern versetzt übereinander (vgl. Abbildung3.5.14a).
Kupfer- O(1Y1)- N(1Z1)- N(1Y2)- O(1Y1)- O(1Y1)- N(1Y2)-
atome Cu(X)- Cu(X)- Cu(X)- Cu(X)- Cu(X)- Cu(X)-
A A N(1Z1) N(1Y2) N(1Z1) A
Cu(1) (11) 93,9(3) 96,8(3) 80,5(4) 92,8(3) 166,2(3) 157,7(3)
Cu(2) (11) 99,1(3) 97,5(3) 81,1(3) 92,8(3) 161,9(3) 132,9(3)
Cu(11) 89,7(4) 102,9(4) 80,6(5) 91,9(4) 161,1(5) 161,6(5)
Cu(31) 90,9(4) 99,7(4) 80,5(5) 94,2(5) 167,6(5) 146,5(5)
Tabelle 3.5.37: Vergleich der Bindungswinkel an den Kupferzentren von 11 mit Verbindungen aus vor-
ausgegangenen Arbeiten [145] (A = O(91) bzw. O(91a) in 11, mit a = -x, y, 3/2-z oder
A = N(411) bzw. O(415) in Vergleichkomplex)
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Im Gegensatz zu den Winkeln sind alle Bindungslängen der beiden Verbindungen im Rahmen
der Standardabweichung identisch.
Cu(X)-O(X11) Cu(X)-N(X12) Cu(X)-N(X21) Cu(X)-A
Cu(1) (11) 1,901(7) 1,951(8) 1,976(7) 1,912(7)
Cu(2) (11) 1,896(7) 1,985(8) 1,930(8) 1,944(6)
Cu(11) 1,886(8) 1,96(1) 1,94(1) 1,97(1)
Cu(31) 1,890(9) 1,93(1) 1,96(1) 1,96(1)
Tabelle 3.5.38: Vergleich der Bindungslängen an den Kupferzentren von 11 mit Verbindungen aus vor-
ausgegangenen Arbeiten [145] (A = O(91) bzw. O(91a) in 11, mit a = -x, y, 3/2-z oder
A = N(411) bzw. O(415) in Vergleichkomplex)
Neben den zwei Kupfer-Ionen wird in 11 von jedem Liganden ein Pt(PPh3)-Fragment dreifach
chelatisierend über das bekannte Koordinationsmuster gebunden. Die verzerrt quadratische Ko-
ordinationssphäre wird durch einen PPh3-Coligand vervollständigt.
In der Verbindung [{{Eu(H2O)(EtOH)}{Pt(PPh3)}Br3(OMe)3L}2] (HN2) wird ebenfalls ei-
ne Koordinationsstelle des Liganden durch ein Pt(PPh3)-Fragment belegt und in den anderen
beiden Stellen werden zwei Metallionen (Eu3+) koordiniert (siehe Kapitel 1, Abbildung1.5.1).
Daher werden im Folgenden die Bindungen und Winkel der Koordinationssphäre am Platin
dieser Verbindung mit denen von 11 verglichen (Tabelle 3.5.39 und 3.5.40).
Die Winkel der beiden Verbindungen sind bis auf die Winkel O(121)-Pt(13)-P(13) mit 87,6(2) ◦
und N(122)-Pt(13)-P(13) mit 164,0(2) ◦ im Rahmen der Standardabweichung identisch. Der Un-
terschied in den Winkeln entsteht durch die Stellung der Liganden und der daraus resultierenden
Stellung der PPh3-Coliganden zueinander. In der Vergleichsverbindung sind die Liganden zwar
ebenfalls mit unterschiedlichen Drehsinn aufeinander gestapelt, jedoch liegen die Platin-Ionen
direkt übereinander, nicht wie in 11 versetzt zueinander. Dies resultiert aus den fehlenden Ver-
brückungsliganden (in 11 ein Methoxy-Ligand), die Liganden sind direkt über zwei Europium-
Ionen verbrückt (Abbildung1.5.1).
Platin- O(1Y1)- N(1Z1)- N(1Y2)- O(1Y1)- O(1Y1)- N(1Y2)-
atome Pt(XX)- Pt(XX)- Pt(XX)- Pt(XX)- Pt(XX)- Pt(XX)-
P(XX) P(XX) N(1Z1) N(1Y2) N(1Z1) P(XX)
Pt(13) (11) 87,6(2) 102,2(2) 78,4(3) 92,3(3) 170,1(3) 164,0(2)
Pt(11) (HN2) 82,9(3) 103,9(3) 77,78(8) 94,9(3) 170,8(3) 175,1(4)
Pt(21) (HN2) 82,7(3) 104,8(4) 77,60(8) 94,6(3) 170,7(3) 174,9(4)
Tabelle 3.5.39: Vergleich der Bindungswinkel an den Platinzentren von 11 und
[{{Eu(H2O)(EtOH)}{Pt(PPh3)}Br3(OMe)3L}2] (HN2) [153]
An dem Platin-Ion entsprechen die Bindungslängen den Erwartungen und sind in beiden Kom-
plexen identisch. [167–169]
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Platin-Ionen Pt(1X)- Pt(1X)- Pt(1X)- Pt(1X)-
O(1Y1) P(1X) N(1Y2) N(1Z1)
Pt(13) (11) 2,002(6) 2,274(3) 2,021(8) 2,000(8)
Pt(11) (HN2) 1,983(4) 2,26(1) 1,963(5) 2,075(4)
Pt(21) (HN2) 1,993(4) 2,26(1) 1,964(5) 2,064(4)
Tabelle 3.5.40: Vergleich der Bindungslängen an den Platinzentren von 11 und
[{{Eu(H2O)(EtOH)}{Pt(PPh3)}Br3(OMe)3L}2] (HN2) [153]
Die Bindungslängen und -winkel der zentralen CN3-Einheit von 11 sind im Rahmen der Stan-
dardabweichung identisch. Es liegt eine sp2-Hybridisierung vor. Wird eine imaginäre Ebene
(E(10)) durch die zentrale CN6-Einheit gelegt, bestätigt diese die Planarität. Die Atome ragen
im Mittel nur 0,04(1) Å aus dieser heraus. Alle Metallatome liegen in dieser Ebene, da ihre
Abstände mit 0,36(1) Å bzw. 0,25(1) Å für Cu(1) bzw. Cu(2) und 0,36(1) Å für Pt(13) unter
ihren tabellierten Ionenradien liegen. [171]
Winkel [◦]
N(121)-C(100)-N(111) 121,2(9)
N(121)-C(100)-N(131) 120,0(9)
N(131)-C(100)-N(111) 119(1)
Bindungen [Å]
C(100)-N(111) 1,36(1)
C(100)-N(121) 1,34(1)
C(100)-N(131) 1,37(1)
Tabelle 3.5.41: Bindungsverhältnisse der zentralen CN3-Einheit von 11
Werden zusätzlich zu E(10) weitere Ebenen (E(1X)) durch die Phenylringe des Liganden gelegt,
kann die Verdrillung des Liganden verdeutlicht werden. Die erhaltenen Winkel zeigen absolut nur
eine leichte Verdrillung (11(1) ◦ (E(11)), 6(1) ◦ (E(12)) und 13(1) ◦ (E(13))). Die Verkippung von
E(12) und E(13) findet in dieselbe Richtung statt, wohin gegen E(11) entgegengesetzt verkippt
ist.
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3.6 Darstellung von Koordinationsoligomeren basierend auf [H6Br3L]Cl
3.6.1 [{Eu(DMF)2(H2Br3L)}2] (12)
Bei einer Umsetzung von [H6Br3L]Cl mit EuCl3 · 6 H2O im Verhältnis 1:3 in Anwesenheit der
Base Et3N in einem Acetonitril-DMF-Gemisch (1:1) können nach etwa zwei Monaten orange
Kristalle erhalten werden. Diese weisen die orthorhombische Raumgruppe Fdd2 mit den folgen-
den Gitterkonstanten auf.
a = 28,776(5) Å b = 37,537(2) Å c = 25,983(2) Å
α = β = γ = 90 ◦
V = 28066(5) Å3
Tabelle 3.6.1: Gitterkonstanten von 12
Eine asymmetrische Einheit von 12 enthält zwei vierfach deprotonierte [H2Br3L]
3--Liganden
in der sss-Konformation. Diese koordinieren jeweils die beiden enthaltenen Europium(III)-
Ionen dreifach chelatisierend über O(XY1), N(XY2) und N(XY1). In jedem Liganden bleibt
eine Koordinationsstelle frei. Die verzerrt quadratisch-antiprismatische Koordinationssphäre der
Europium-Ionen wird durch jeweils zwei koordinierte DMF-Moleküle vervollständigt. Weiter be-
findet sich in der asymmetrischen Einheit von 12 ein freies Lösungsmittelmolekül, welches ein
Sauerstoffatom O(89) besitzt und mit diesem eine Wasserstoffbrücke von 3,01(2) Å zum pro-
tonierten Stickstoff N(211) aufbaut. Beim Versuch einer Verfeinerung deutete sich an, dass es
sich vermutlich um ein freies DMF-Molekül handelt. Dieses Molekül kann jedoch nicht mit dem
vorliegenden Datensatz zufriedenstellend modelliert werden. Ebenfalls ist es nicht möglich, den
Datensatz mit Hilfe des Programms Squeeze zu korrigieren, da die dichte Packung der vorlie-
genden Raumgruppe Fdd2 dies nicht zulässt. [172] Folglich wären weitere Analysen, wie zum
Beispiel eine Elementaranalyse, nötig, um das Lösungsmittel genauer zu bestimmen. Im Rahmen
der vorliegenden Arbeit konnte hier für jedoch keine ausreichend reine Probe erhalten werden.
Eu
C
N
O
Br
Eu
HL2
H L2
DMF
Abbildung 3.6.1: Kristallstruktur von 12 (ohne Wasserstoffatome und freies Lösungsmittel) (rechts: zur
besseren Übersicht sind die Liganden, sowie die DMF-Moleküle einheitlich eingefärbt)
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Zur Veranschaulichung der Koordinationsumgebung der Europium-Ionen in 12 ist in Abbil-
dung 3.6.2 ein ideales quadratisches Antiprisma dargestellt. Ein solches wird erhalten, wenn
eine Würfelfläche (hier: blau) um 45 ◦ zu ihrer parallelen Fläche (hier: orange) verdreht wird.
45 °
Abbildung 3.6.2: Schematische Darstellung eines idealen quadratischen Antiprismas (links: Seitenan-
sicht, rechts: Aufsicht)
Die in 12 vorliegende verzerrt quadratisch-antiprismatische Koordinationsumgebung der ent-
haltenen Europium-Ionen ist isoliert in Abbildung 3.6.3 dargestellt. Die zueinander verdrehten
Flächen sind erneut mit orange und blau gekennzeichnet.
Eu(X)
O(9X)
O(XY1)
O(XY1)
O(9X)
N(XY1)
N(XY1)
N(XY2)
N(XY2)
Abbildung 3.6.3: Koordinationsumgebung der Europium-Ionen in 12
Es wird an beiden Europium-Ionen ein ähnliches Koordinationsmuster gefunden. Werden nun
imaginäre Ebenen durch die entsprechenden Atome einer Fläche gelegt, so ragen diese maximal
0,25(2)Å aus diesen heraus. Die jeweiligen Ebenen (orange und blau) eines Europium-Ions stehen
mit einem Winkel von 2(2) ◦ parallel zueinander. Um die Verdrehung der Flächen zueinander
zu ermitteln, wurden Dummyatome in die Mitte der jeweiligen Flächen eingefügt. Über diese
ließen sich die entsprechenden Torsionswinkel berechnen, welche die Verdrehung darstellen. Die
ermittelten Winkel weichen alle stark vom idealen 45 ◦ Winkel ab. Für Eu(1) wird zum Einen
eine Verkleinerung dieses Winkel auf 24,8 ◦ bis 36,0 ◦ und zum Anderen eine Vergrößerung des
Winkels auf 53,2 ◦ bis 65,3 ◦ gefunden. Für Eu(2) ist die Abweichung vom Idealfall mit Winkeln
von 20,9 ◦ bis 27,7 ◦ und 62,3 ◦ bis 69,1 ◦ noch etwas größer.
Die Bindungslängen der Koordinationssphäre der Europium-Ionen sind in Tabelle 3.6.2
dargestellt. Die Bindungslängen entsprechen den Erwartungen und sind zudem im
Rahmen der Standardabweichung identisch mit denen des bereits bekannten Komplex
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[{{Eu(H2O)(EtOH )}{Pt(PPh3)}((OMe)Br3L)}2] (HN2, siehe Kapitel 1, Abbildung1.5.1),
in dem ein ähnliches Koordinationsmuster vorliegt. [153,177]
Bindungen [Å]
Eu(1)-O(121) 2,24(1)
Eu(1)-N(122) 2,63(2)
Eu(1)-N(111) 2,51(2)
Eu(1)-O(221) 2,23(1)
Eu(1)-N(222) 2,49(2)
Eu(1)-N(231) 2,52(1)
Eu(1)-O(91) 2,43(1)
Eu(1)-O(92) 2,42(1)
Bindungen [Å]
Eu(2)-O(111) 2,26(1)
Eu(2)-N(112) 2,58(1)
Eu(2)-N(131) 2,58(1)
Eu(2)-O(211) 2,19(1)
Eu(2)-N(212) 2,54(2)
Eu(2)-N(221) 2,49(2)
Eu(2)-O(93) 2,43(2)
Eu(2)-O(94) 2,48(1)
Tabelle 3.6.2: Bindungslängen der Europium-Ionen von 12
Die zentralen Kohlenstoffe C(100) und C(200) sind auch in 12 sp2-hybridisiert. Ihre gemittelten
Winkelsummen betragen in beiden Fällen 360(2) ◦. Erneut bestätigen imaginäre Ebenen (E(10)
und E(20)) durch die zentralen CN6-Einheiten die Planarität dieser, denn die Atome ragen nur
0,07(2) Å für L(1XX) und 0,04(2) Å für L(2XX) heraus. Weiter kann der Diederwinkel zwischen
den Ebenen E(10) und E(20) und damit zwischen den beiden Liganden bestimmt werden. Der
Winkel beträgt nur 4,9(6) ◦, damit stehen die zentralen CN6-Einheiten von 12 nahezu parallel
zueinander. Der Abstand zwischen den zentralen Kohlenstoffen (C(X00)) zu den gegenüberlie-
genden Ebenen beträgt im Mittel 2,93(2) Å.
Zusätzlich kann mit Hilfe der Ebene E(10) und E(20) der Abstand dieser zu den Europium-
Ionen Eu(1) und Eu(2) bestimmt werden. Tabelle 3.6.3 veranschaulicht, dass die Ionen fast
zentral zwischen diesen liegen (tabellarisierter Van-der-Waals-Radius von Eu3+ =1,07Å). [171]
Der Abstand der beiden Europium-Ionen zueinander beträgt 5,07(2) Å.
Abstand [Å]
Eu(1) Eu(2)
E(10) 1,33(6) 1,47(6)
E(20) -1,45(6) -1,30(6)
Tabelle 3.6.3: Abstände der Europium-Ionen zu E(10) und E(20) von 12
Die Bindungen der zentralen CN3-Einheiten sind in den beiden Liganden unterschiedlich. In
Ligand L(1XX) sind die Bindungen C(100)-N(1X1) (mit X=1-3) im Rahmen der Standardab-
weichung identisch und weisen partiellen Doppelbindungscharakter auf. Die gemittelte Bindungs-
länge beträgt 1,34(3) Å. Die Bindungssituation in Ligand L(2XX) ist hingegen unterschiedlich.
Für die Bindungen C(200)-N(211) und C(200)-N(221) liegt mit 1,27(2) Å und 1,32(2) Å ein
partieller Doppelbindungscharakter vor. Die Bindung C(200)-N(231) mit 1,45(2) Å ist jedoch
eine Einfachbindung.
Werden nun weiter imaginäre Ebenen durch die Phenylringe der Liganden gelegt, so werden die
Ebenen E(X1) bis E(X3), mit X=1 für L(1XX) und X=2 für L(2XX) erhalten. Die Dieder-
winkel zwischen diesen und E(10) bzw. E(20) sind in Tabelle 3.6.4 dargestellt. In L(1XX) sind
die Phenylringe der Ligandenarme 1 und 2 in die gleiche Richtung zur zentralen CN6-Einheit
verkippt, der Phenylring von Ligandenarm 3 jedoch in die andere Richtung. In L(2XX) ist er-
neut die bereits bekannte propelleratige Verdrillung des Liganden zu finden. [145, 146] Jedoch
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EX0-EX1 EX0-EX2 EX0-EX3
Winkel [◦]
L(1XX) 34,2(6) 24,0(6) -20,0(4)
L(2XX) 25,5(5) 53,3(5) 30,0(6)
Tabelle 3.6.4: Vergleich der Diederwinkel von 12
dreht sich der Phenylring des Ligandenarm 2 (E22) mit 53,3(5) ◦ im Vergleich zu allen anderen
Ebenen am stärksten aus der E(20) heraus. Das Space-filling-model von 12 (vgl. Abbildung
3.6.4) zeigt, dass dies auf Grund der sterischen Wechselwirkung mit dem anderen Liganden und
dem koordinierten Lösungsmittel erklärbar ist.
L(11X) Arm 1
E(11)
L(23X) Arm 3
E(23)
L(12X) Arm 2
E(12)
L(13X) Arm 3
E(13)
L(21X) Arm 1
E(21)
L(22X) Arm 2
E(22)
koordiniertes DMF
koordiniertes DMF
Abbildung 3.6.4: Space-filling-modell von 12
Weiter zeigt das Space-filling-model von 12, dass es zwischen den Phenylringen des Liganden-
arms 2 von L(1XX) (E(12)) und 3 von L(2XX) (E(23)) zu einer π-π-Stapelung der Aromaten
kommt. Bestätigt wird dies durch die Abstände zwischen den Ringen (3,20(2) Å bis 3,56(2) Å )
und dem aufgespannten Diederwinkel mit 4,9(8) ◦, der angibt, dass die Ebenen fast parallel
zueinander stehen.
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3.6.2 [{{Eu(DMSO)}2(HL’)(H3L”)}2(µ-OH)2] · 7 DMSO (13)
Bei einer Umsetzung in DMSO von [H6Br3L]Cl mit EuCl3 · 6 H2O im Verhältnis 1:3 in Anwe-
senheit der Base Et3N können nach etwa drei Monaten rote Kristalle erhalten werden. Diese
entstehen in der Raumgruppe P 1¯ und besitzen die folgenden Gitterkonstanten:
a = 14,4400(5) Å b = 15,7422(6) Å c = 18,2586(6) Å
α = 74,988(3) ◦ β = 86,298(3) ◦ γ = 75,568(3) ◦
V = 3882,3(2) Å3
Tabelle 3.6.5: Gitterkonstanten von 13
Rote Kristalle mit denselben Gitterkonstanten wie 13, konnten ebenfalls auch aus Lösungs-
mittelgemischen, in Form von DMSO-X (1:1, mit X=MeOH, EtOH oder Acetonitril) erhalten
werden. In der asymmetrischen Einheit von 13 (Abbildung 3.6.5) der Kristalle aus DMSO
ist nicht mehr der ursprünglichen [H6Br3L]
+-Ligand zu finden. Stattdessen bilden sich die in
Abbildung 3.6.6 dargestellten Verbindungen (HL’)3- und (H3L”)
2-. In beiden Liganden bil-
det sich ein Triazolring, zusätzlich wird in (H3L”)
2- neben diesem Phänomen der Verlust eines
Ligandenarmes hinter N(332) unter Bildung einer NH2-Grupppe beobachtet (Umkehrung der
Schiff’sche Base Reaktion). Eine Triazolbildung ist sowohl bei den Verbindungen 6 und 7, als
auch in vorausgegangenen Arbeiten zu beobachten. [142, 145, 149] Die beiden neu gebildeten
Liganden stehen deutlich verkippt (76,7(9) ◦) zueinander und koordinieren zusammen insgesamt
zwei Europium-Ionen, wobei jeweils ein Ligand dreifach und der andere zweifach chelatisierend
bindet. Die verzerrt quadratisch-antiprismatische Koordinationssphäre des Europium-Ions wird
durch ein Sauerstoffatom eines DMSO-Moleküls, dem Sauerstoffatom eines verbrückenden Hy-
droxid, sowie einem weiteren Sauerstoffatom vervollständigt, welches entweder von einem zweiten
symmetrieäquivalenten Hydroxid oder einem symmetrieäquivalenten phenolatischen Sauerstof-
fatom eines (HL’)3--Liganden stammt.
L´´
a
µ-OH µ-OH
a
L
DMSO
Eu
´
a
L´
L´´
DMSO
a
Abbildung 3.6.5: Asymmetrische Einheit (links) und Kristallstruktur (rechts) von 13 (ohne Wasser-
stoffatome und freies Lösungsmittel, rechts: zur besseren Übersicht sind die Liganden
und Coliganden einheitlich eingefärbt)
Des weiteren sind pro asymmetrischer Einheit sieben freie DMSO-Moleküle enthalten, von denen
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zwei fehlgeordnet sind. Eines dieser fehlgeordneten Lösungmittelmoleküle kann zufriedenstellend
modelliert werden, wobei das andere mit Hilfe des Programmes Squeeze entfernt wird. Die ge-
samte Zelle enthält ein freies Volumen in der Größe von 239Å3, welches 75 Elektronen enthält
und damit zwei DMSO-Molekülen pro Zelle entspricht (Z=2). [172] Weitere freie Moleküle oder
Atome, wie Gegenionen, werden nicht gefunden. Folglich müssen die neu gebildeten Liganden L’
und L” insgesamt eine Ladung von minus fünf aufweisen, um zusammen mit dem verbrücken-
den Hydroxid ein neutrales Molekül darzustellen. Die beiden Liganden müssen also insgesamt
vierfach protoniert vorliegen. Die dazu benötigten Protonen lassen sich mit Hilfe von Wasser-
stoffbrückenbindungen zu den freien DMSO-Molekülen und den Bindungslängen innerhalb der
Liganden lokalisieren (vgl. Abbildung 3.6.6).
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Abbildung 3.6.6: Liganden in 13 (links: (HL’)3-, rechts: (H3L”)
2-)
Die Bindungslängen rund um die beiden gebildeten Triazolringe werden in Tabelle 3.6.6 einander
gegenübergestellt und machen deutlich, dass die Bindungssituation in den beiden Liganden im
Rahmen der Standardabweichung identisch ist.
Bindungen [Å]
Ligand 1 Ligand 2
C(X00)-N(X11) 1,33(1) 1,31(1)
N(X11)-N(X12) 1,40(1) 1,373(9)
N(X12)-C(X11) 1,30(1) 1,29(1)
C(X00)-N(X21) 1,31(1) 1,32(1)
N(X21)-N(X22) 1,407(9) 1,394(9)
N(X22)-C(X21) 1,32(1) 1,33(1)
C(X00)-N(X31) 1,37(1) 1,37(1)
N(X31)-N(X32) 1,39(1) 1,43(1)
N(X32)-C(X31) 1,28(1) -
C(X21)-N(X31) 1,36(1) 1,38(1)
Tabelle 3.6.6: Bindungslängen rund um die Triazole in 13
Insgesamt enthält 13 vier Europium-Ionen, die alle eine verzerrt quadratisch-
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antiprismatische Koordinationsumgebung (vgl. Abbildung 3.6.2) aufweisen. Diese ist isoliert
in Abbildung 3.6.7 dargestellt. Zur Veranschaulichung der Koordinationssphäre sind auch hier
die zueinander verdrehten Flächen mit orange und blau markiert (vgl. 12, Abbildung 3.6.2).
Werden nun Ebenen durch diese Flächen gelegt, so ragen die Atome im Mittel 0,01(7) Å bis
0,30(7) Å aus diesen heraus. Der Diederwinkel aufgespannt durch die Ebenen um Eu(1) beträgt
6(1) ◦, für die Ebenen um Eu(2) 16(1) ◦. Folglich stehen die Ebenen an den Europium-Ionen un-
terschiedlich zueinander, in beiden Fällen verdeutlichen die Winkel eine Verzerrung. Zusätzlich
wurde die Verdrehung der Flächen zueinander ermittelt. Dazu wurden, wie bei 12, Dummyato-
me in die Mitte der jeweiligen Flächen eingefügt. Mit Hilfe deren wurden die entsprechenden
Torsionswinkel berechnet, welche die Verdrehung darstellen. Die ermittelten Winkel weichen
alle vom idealen 45 ◦ Winkel ab. Für Eu(1) wird zum Einen eine Verkleinerung dieses Winkel auf
37,0 ◦ bis 43,5 ◦ und zum Anderen eine Vergrößerung des Winkels auf 47,5 ◦ bis 59,2 ◦ gefunden.
Für Eu(2) ist die Abweichung vom Idealfall mit Winkeln von 35,6 ◦ bis 44,5 ◦ und 48,5 ◦ bis
52,1 ◦ etwas geringer.
O(1)
a
O(111)
O(1)
O(221)
N(222)
O(91)
N(121)
N(112)
Eu(1)
O(92)
O(211)
O(1)
O(121)
N(122)
O(111)
a
N(221)
N(212)
Eu(2)
Abbildung 3.6.7: Koordinationsumgebung der Europium-Ionen (links: Eu(1), rechts: Eu(2)) in 13
(O(1) = verbrückendes OH-, O(9X) = O von DMSO und a entspricht der Symme-
trieoperation -x+1,-y+1,-z+1)
Die Bindungslängen der Koordinationssphäre der Europium-Ionen sind in Tabel-
le 3.6.7 dargestellt. Sie entsprechen den Erwartungen und sind zudem im Rahmen der
Standardabweichung identisch mit denen der bereits bekannten Komplexen 12 und
[{{Eu(H2O)(EtOH )}{Pt(PPh3)}((OMe)Br3L)}2] (HN2), in denen zum Teil ein ähnliches
Koordinationsmuster vorliegt. [153,178,179]
Bindungen [Å]
Eu(1)-O(111) 2,351(6)
Eu(1)-N(112) 2,507(7)
Eu(1)-N(121) 2,394(8)
Eu(1)-O(221) 2,204(6)
Eu(1)-N(222) 2,490(8)
Eu(1)-O(91) 2,392(7)
Eu(1)-O(1a) 2,335(6)
Bindungen [Å]
Eu(2)-O(211) 2,247(6)
Eu(2)-N(212) 2,595(8)
Eu(2)-N(221) 2,430(7)
Eu(2)-O(121) 2,194(7)
Eu(2)-N(122) 2,498(8)
Eu(2)-O(92) 2,405(6)
Eu(2)-O(1) 2,350(6)
Eu(2)-O(111a) 2,285(6)
Tabelle 3.6.7: Bindungslängen der Europium-Ionen von 13 (a entspricht der Symmetrieoperation -x+1,
-y+1, -z+1)
Der Abstand zwischen den vier Europium-Ionen untereinander variiert von 3,725(1) Å bis
7,070(1) Å und wird in der folgenden Abbildung veranschaulicht.
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Eu(2 )
a
Eu(1 )
a
Eu(1)
Eu(2)
Abstand [Å]
Eu(1)-Eu(2) 4,1873(6)
Eu(1)-Eu(2a) 3,7944(7)
Eu(1)-Eu(1a) 3,7249(9)
Eu(2)-Eu(2a) 7,070(1)
Abbildung 3.6.8: Eu-Eu-Abstände in 13 (a entspricht der Symmetrieoperation -x+1,-y+1,-z+1)
Die Bindungswinkel und -längen der zentralen CN3-Einheiten der beiden Liganden sind jeweils,
wie die Tabellen 3.6.8 und 3.6.9 zeigen, im Rahmen der Standardabweichung identisch. Es liegt
erneut eine planare CN3-Einheit vor. Die Winkel weichen jedoch signifikant von dem idealen
120 ◦-Winkel ab. Zum Einen werden für die Winkel innerhalb des neu gebildeten Fünfringes eine
Verringerung um etwa 11 ◦ und bei den Winkeln außerhalb des Fünfringes eine Vergrößerung
um etwa 5 ◦ gefunden.
Winkel [◦]
L’ L”
N(X21)-C(X00)-N(X11) 125,5(8) 124,8(9)
N(X21)-C(X00)-N(X31) 108,5(8) 109,4(9)
N(X31)-C(X00)-N(X11) 126,0(9) 125,7(9)
Tabelle 3.6.8: Bindungswinkel der zentralen CN3-Einheit von 13
Bindungen [Å]
L’ L”
C(X00)-N(X11) 1,33(1) 1,31(1)
C(X00)-N(X21) 1,31(1) 1,32(1)
C(X00)-N(X31) 1,37(1) 1,37(1)
Tabelle 3.6.9: Bindungen der zentralen CN3-Einheit von 13
Der Abstand der Europium-Ionen Eu(1) und Eu(2) zu E(10) und E(20) nimmt Werte zwi-
schen 0,18(1) Å und 0,41(1) Å an (vgl. Tabelle 3.6.10). Somit liegen Eu(1) und Eu(2) in beiden
zentralen CN6-Einheiten, da die erhaltenen Werte deutlich kleiner sind als der tabellarisierte
Van-der-Waals-Ionenradius mit 1,07Å . [171]
Abstand [Å]
Eu(1) Eu(2)
E(10)) 0,18(1) -0,34(1)
E(20) 0,41(1) 0,40(1)
Tabelle 3.6.10: Abstände der Europium-Ionen zu E(10) und E(20) von 13
Auch hier können weitere imaginären Ebenen (E(X1)-E(X3)) durch die vorhandenen Phenylringe
gelegt werden. Die erhaltenen Diederwinkel zwischen diesen und E(X0) sind in Tabelle 3.6.11
dargestellt. Diese zeigt, dass L’ trotz des gebildeten Fünfringes die bekannte propellerartige
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Verzerrung annimmt. Die beiden Phenylringe von L” sind jedoch in entgegengesetzter Richtung
zueinander verkippt.
Winkel [◦]
E(X0)-E(X1) E(X0)-E(X2) E(X0)-E(X3)
L’ 35(1) 22(1) 6(1)
L” -28(1) 20(1) -
Tabelle 3.6.11: Vergleich der Diederwinkel von 13
Wie in 12, liegt bei Ligand L’ eine freie Koordinationsstelle vor. In dieser könnte ein weiteres
Metall dreifach chelatisierend gebunden werden. Zudem könnte die endständige NH2-Gruppe
von L” erneut für eine Schiff’sche Base Reaktion mit einem weiteren Aldehyd genutzt werden.
Es ist sogar denkbar, dass ein weiterer, zum Beispiel C 2-symmetrischer, Ligand an der Stelle
verbunden wird. Im Rahmen der Arbeit konnten jedoch keine ausreichend reinen und großen
Mengen für diese Umsetzungen oder weiterführende Analysen erhalten werden.
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3.6.3 [{{Gd(DMSO)}2(HL’)(H3L”)}2(µ-OH)2] · 7 DMSO (14)
Der Komplex [{{Gd(DMSO)}2(HL’)(H3L”)}2(µ-OH)2] · 7DMSO (14) wird in Form von orangen
Kristallen aus einem Ansatz in DMSO von [H6Br3L]Cl mit GdCl3 · 6 H2O (Verhältnis 1:3) in
Anwesenheit der Base Et3N erhalten. Diese liegen in der triklinen Raumgruppe P 1¯ mit folgenden
Gitterkonstanten vor. 14 ist isostrukturell zu 13.
a = 14,5406(5) Å b = 15,8933(6) Å c = 18,2622(7) Å
α = 73,997(3) ◦ β = 85,829(3) ◦ γ = 74,383(3) ◦
V = 3907,0(2) Å3
Tabelle 3.6.12: Gitterkonstanten von 14
Eine asymmetrische Einheit besteht, wie bei 13, aus zwei modifizierten Liganden von
[H6Br3L]Cl, (HL’)
3- und (H3L”)
2- (vgl. Abbildung 3.6.6), sowie zwei verzerrt quadratisch-
antiprismatisch koordinierten Gadolinium(III)-Ionen. Die Gadolinium-Ionen werden neben der
dreifach Chelatisierung des Liganden zum Einen von je einem DMSO-Molekül und zum An-
deren von einem verbrückenden Hydroxid koordiniert. Des weiteren finden sich sieben freie
DMSO-Moleküle in 14, wovon eines über zwei Positionen fehlgeordnet ist. Der ganze Komplex
baut sich aus zwei asymmetrischen Einheiten auf, so dass die folgende Summenformel erhal-
ten wird, [{{Gd(DMSO)}2(HL’)(H3L”)}2(µ-OH)2] · 7DMSO. Jeder Ligand koordiniert dann ein
Europium-Ion zweifach und das andere dreifach chelatisierend. Die Liganden stehen, ähnlich wie
in 13, stark verkippt in einem Winkel von 76,6(9) ◦ zueinander.
Gd
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µ-O µ-O
a
L
DMSO
Gd
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a
Abbildung 3.6.9: Asymmetrische Einheit (links) und Kristallstruktur (rechts) von 14 (ohne Wasser-
stoffatome und freies Lösungsmittel, rechts: zur besseren Übersicht sind die Liganden
und Coliganden einheitlich eingefärbt)
Die vorliegende Triazolbildung ist neben 13 sowohl bei den Verbindungen 6 und 7, als auch
in vorausgegangenen Arbeiten zu beobachten. [142, 145, 149] Die Bindungslängen rund um die
beiden gebildeten Triazolringe werden in Tabelle 3.6.13 einander gegenübergestellt und mit denen
von 13 verglichen. Im Rahmen der Standardabweichung liegen in den Komplexen 14 und 13
identische Bindungslängen vor.
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Bindungen [Å]
Ligand 1 (14) Ligand 2 (14) Ligand 1 (13) Ligand 2 (13)
C(X00)-N(X11) 1,333(9) 1,35(1) 1,33(1) 1,31(1)
N(X11)-N(X12) 1,396(8) 1,381(9) 1,40(1) 1,373(9)
N(X12)-C(X11) 1,294(9) 1,292(9) 1,30(1) 1,29(1)
C(X00)-N(X21) 1,330(9) 1,312(9) 1,31(1) 1,32(1)
N(X21)-N(X22) 1,398(8) 1,393(8) 1,407(9) 1,394(9)
N(X22)-C(X21) 1,339(9) 1,290(9) 1,32(1) 1,33(1)
C(X00)-N(X31) 1,40(1) 1,34(1) 1,37(1) 1,37(1)
N(X31)-N(X32) 1,360(8) 1,393(8) 1,39(1) 1,43(1)
N(X32)-C(X31) 1,27(1) - 1,28(1) -
C(X21)-N(X31) 1,391(9) 1,395(9) 1,36(1) 1,38(1)
Tabelle 3.6.13: Bindungslängen rund um die Triazole in 14 im Vergleich mit 13
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Abbildung 3.6.10: Koordinationsumgebung der Gadolinium-Ionen (links: Gd(1), rechts: Gd(2)) in 14
(a entspricht der Symmetrieoperation -x,-y+2,-z))
Die verzerrt quadratisch-antiprismatische Koordinationsumgebung ist, wie bei den beiden
Europium-Komplexen dieser Arbeit, in Abbildung3.6.10 zur Veranschaulichung farbig (blau
und orange) markiert. Die Grundflächen der Prismen stehen um beide Gadolinum-Ionen nahe
zu parallel. Es werden Diederwinkel von 6,8(2) ◦ (Gd(1)) und 4,1(2) ◦ (Gd(2)) erhalten. Die
Verdrehung der quadratischen Flächen des Antiprismas zueinander wurde, wie bei 12 und 13,
mit Hilfe eines Dummyatoms in der Mitte der jeweiligen Flächen ermittelt. Die Abweichung der
jeweiligen Winkel von den idealen 45 ◦ ist um Gd(1) größer als um Gd(2). Es werden für Gd(1)
Werte mit einer Verkleinerung von 36,3(2) ◦ - 43,5(2 ◦) und einer Vergrößerung von 47,2(2) ◦ -
61,1(2) ◦ erhalten. Für Gd(2) werden Winkel von 34,7(2) ◦ - 44,7(2 ◦) und 45,5(2) ◦ - 50,8(2) ◦
ermittelt. Im Vergleich zu den Werten des Europium-Komplexes 13 zeigt sich in 14 insgesamt
eine geringere Verzerrung der Koordinationsumgebung.
Für die jeweiligen Bindungen der beiden Gadolinium-Ionen werden Werte in der gleichen Grö-
ßenordnung erhalten. Die Bindungen entsprechen den Erwartungen. [180–182] In 14 werden
Gd-Gd-Abstände von 3,8671(6) Å bis 7,204(2) Å erhalten. Diese Werte sprechen im Rahmen
von 3σ mit denen der Eu-Eu-Abstände in 13 überein (vgl. Abbildung3.6.11).
Die Bindungswinkel und -längen der zentralen CN3-Einheiten der beiden Liganden sind im
Rahmen der Standardabweichung identisch (Tabelle 3.6.15 und 3.6.16). Es liegt ebenfalls eine
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Bindungen [Å]
Gd(1)-O(111) 2,395(5)
Gd(1)-N(112) 2,566(7)
Gd(1)-N(121) 2,460(7)
Gd(1)-O(221a) 2,265(6)
Gd(1)-N(222a) 2,541(7)
Gd(1)-O(91) 2,426(6)
Gd(1)-O(1) 2,351(6)
Gd(1)-O(1a) 2,406(6)
Bindungen [Å]
Gd(2)-O(211) 2,292(5)
Gd(2)-N(212) 2,649(7)
Gd(2)-N(221) 2,504(7)
Gd(2)-O(121a) 2,246(6)
Gd(2)-N(122a) 2,543(7)
Gd(2)-O(92) 2,438(6)
Gd(2)-O(1) 2,408(6)
Gd(2)-O(111a) 2,348(5)
Tabelle 3.6.14: Bindungslängen der Gadolinium-Ionen von 14 (a entspricht der Symmetrieoperation
-x,-y+2,-z))
Gd(1)
Gd(2)
Gd(2 )
a
Gd(1 )
a
Abstand [Å]
Ln = Gd (14) Eu (13)
Ln(1)-Ln(2) 3,8671(6) 4,1873(6)
Ln(1)-Ln(2a) 4,272(2) 3,7944(7)
Ln(1)-Ln(1a) 3,8093(9) 3,749(9)
Ln(2)-Ln(2a) 7,204(2) 7,070(1)
Abbildung 3.6.11: Gd-Gd-Abstände in 14 im Vergleich mit den entsprechenden Eu-Eu-Abständen
planare CN3-Einheit vor. Die Winkel weichen jedoch signifikant von dem idealen 120 ◦-Winkel
ab. Ähnlich wie in 13 werden für die Winkel innerhalb des neu gebildeten Fünfringes eine Ver-
ringerung (bis zu 12 ◦) und bei den Winkeln außerhalb des Fünfringes eine Vergrößerung (bis
zu 7 ◦) gefunden. Für die Bindungen C(X00)-N(XY1) werden Werte eines partiellen Doppelbin-
dungscharakter gefunden.
Winkel [◦]
L’ L”
N(X21)-C(X00)-N(X11) 127,3(8) 124,7(9)
N(X21)-C(X00)-N(X31) 107,7(7) 110,8(8)
N(X31)-C(X00)-N(X11) 124,9(8) 124,5(8)
Tabelle 3.6.15: Bindungswinkel der zentralen CN3-Einheit von 14
Bindungen [Å]
L’ L”
C(X00)-N(X11) 1,333(9) 1,35(1)
C(X00)-N(X21) 1,330(9) 1,312(9)
C(X00)-N(X31) 1,40(1) 1,34(1)
Tabelle 3.6.16: Bindungen der zentralen CN3-Einheit von 14
Gd(1) und Gd(2) besitzen einen Abstand zu E(10) und E(20) von 0,166(7) Å bzw.
0,456(7) Å (vgl. Tabelle 3.6.17). Somit liegen Gd(1) und Gd(2) in beiden zentralen CN6-
Einheiten, da die erhaltenen Werte deutlich kleiner sind als der tabellarisierte Van-der-Waals-
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Ionenradius mit 1,05Å. [171]
Abstand [Å]
Gd(1) Gd(2)
E(10) -0,166(7) -0,438(7)
E(20) -0,456(7) 0,386(7)
Tabelle 3.6.17: Abstände der Gadolinium-Ionen zu E(10) und E(20) von 14
Werden weitere imaginären Ebenen (E(X1)-E(X3)) durch die vorhandenen Phenylringe gelegt,
so können die in Tabelle 3.6.18 dargestellten Diederwinkel zwischen diesen und E(X0) erhalten
werden. Wie in 13 nimmt L’ trotz des gebildeten Fünfringes die bekannte propellerartige Verzer-
rung an. Die beiden Phenylringe von L” sind wieder in entgegengesetzter Richtung zueinander
verkippt.
Winkel [◦]
E(X0)-E(X1) E(X0)-E(X2) E(X0)-E(X3)
L’ 35,7(9) 24,3(9) 6,3(9)
L” -26,7(9) 21,6(9) -
Tabelle 3.6.18: Vergleich der Diederwinkel von 14
Insgesamt ist der erhaltenen Gadolinium-Komplex (14) isostrukturell zu dem entstandenen
Europium-Komplex (13). Die Bindungen undWinkel sind weitestgehend identisch. Zudem bleibt
in L’, wie in 13, eine Koordinationsstelle frei, des weiteren liegt in L” die freie NH2-Gruppe
vor. Beides kann für weitere Umsetzungen genutzt werden. Im Rahmen der Arbeit konnten je-
doch keine ausreichend reinen und großen Mengen für diese Umsetzungen oder weiterführende
Analysen erhalten werden.
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3.6.4 [{{Ga(µ-OH)2}3(Br3L)}{{Ga(acac)}3(Br3L)}2] · n DMF (15)
Bei einer Umsetzung von [H6Br3L]Cl mit Ga(acac)3 im Verhältnis 1:3 in einem Acetonitril-DMF-
Gemisch (1:1) in Anwesenheit der Base Et3N können nach etwa zwei Monaten gelbe Kristalle
in der Raumgruppe P 1¯ mit folgenden Gitterkonstanten erhalten werden:
a = 17,0869(5) Å b = 17,0932(5) Å c = 31,4260(6) Å
α = 90,774(2) ◦ β = 103,433(2) ◦ γ = 119,583(3) ◦
V = 7674,0(4) Å3
Tabelle 3.6.19: Gitterkonstanten von 15
Eine asymmetrische Einheit enthält drei vollständig deprotonierte [Br3L]
5--Liganden, neun
Ga3+-Kationen, sechs (acac)--Coliganden und sechs (OH)--Ionen. Die drei Liganden liegen in
der sss-Konformation vor und sind parallel übereinander angeordnet. Der Abstand zwischen
den äußeren Liganden zu dem Mittleren beträgt 3,01(2)Å und 3,05(2)Å. Der so entstehende
Trippeldecker ist vergleichbar mit dem in der Einleitung beschriebenen (vgl. Abbildung1.4.11).
Jeder Ligand koordiniert jeweils drei Ga3+-Kationen dreifach chelatisierend, verbrückt sind die
so entstehenden [Ga3Br3L]
4+-Einheiten (vgl. Abbildung3.6.13) über (OH)--Ionen. Die Koordi-
nationssphäre der äußeren Gallium-Kationen wird jeweils durch einen (acac)--Coliganden ver-
vollständigt, so dass ein neutraler Komplex resultiert.
C
N
O
Br
Ga
Abbildung 3.6.12: Kristallstruktur von 15
Die freien Lösungsmittelmoleküle in Form von mindestens zwei DMF-Molekülen können nicht zu-
friedenstellend verfeinert werden, daher wurde der Datensatz mit Hilfe des Programmes Squeeze
korrigiert. Das Volumen, welches diese einnehmen, beträgt pro Elementarzelle 2967Å3 (181 Elek-
tronen, Z=2). [172] Folglich werden pro asymmetrischer Einheit, d.h. pro Komplex von 15, 90
Elektronen und 1483,5 Å3 erhalten. Die beiden modellierbaren Lösungsmittelmoleküle ergeben
bereits 80 Elektronen (2 *40 e-), so dass nur noch zehn Elektronen übrig bleiben, welche einem
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Abbildung 3.6.13: [Ga3Br3L]
+-Einheiten in 15 (links: mittlere, rechts: äußere)
Wassermolekül entsprechen. Wird das Volumen dieser drei Lösungsmittelmoleküle berechnet,
wird ein Wert von 298Å3 (2*134 Å3+30Å3) erhalten (Voluminaberechnung der Lösungsmittel
siehe Anhang7.3). Dieses füllt jedoch nur 20,1% des freien Lösungsmittelvolumen aus und wi-
derspricht damit der Regel von S. Mecozzi und J. Rebek. Nach dieser füllt das Lösungsmittel in
etwa 55% ± 9 des freien Volumen aus. [139]
Zusätzlich wurde eine Elementaranalyse von 15 aus einer Probe von getrockneten Kristallen
aufgenommen (Tabelle 3.6.20). Diese stimmt für die berechneten Werte von 15 · 5DMF · 3H2O
mit den gemessenen überein. Der Unterschied zwischen den Ergebnissen der Korrektur durch
Squeeze und der Elementaranalyse kann zum Beispiel darauf zurückgeführt werden, dass
zur Kristallstrukturlösung nur ein Kristall, zur Elementaranalyse jedoch mehrere verwen-
det wurden. Interessanterweise führt eine analoge Volumenberechnung von 15 · 5DMF · 3H2O
(5*134Å3+3*30Å3=760Å3) zu einer Raumerfüllung von 51,2%, so dass die Rebek-Regel wieder
erfüllt wäre. [139] Die Gesamtzahl der Elektronen von 230 ist jedoch dann zu hoch.
N C H
berechnet für 15 7,71 35,28 2,59
berechnet für 15 · 2DMF ·H2O 8,16 35,69 2,94
berechnet für 15 · 5DMF · 3H2O 8,74 36,15 3,42
gemessen 8,92 36,18 3,51
Tabelle 3.6.20: Elementaranalyse von 15
Für die Gallium-Kationen ergeben sich insgesamt zwei unterschiedliche Koordinationsumge-
bungen, zum Einen eine verzerrt trigonal bipyramidale Umgebung für die Mittleren und zum
Anderen eine verzerrt oktaedrische für die äußeren. Diese sind jeweils isoliert in Abbildung3.6.14
dargestellt.
Für die drei Gallium-Ionen des mittleren Liganden von 15 werden die in Tabelle 3.6.21 darge-
stellten, gemittelten Bindungswinkel und -längen gefunden. Bis auf den Winkel O(Z1)-Ga(XX)-
N(XX2) weichen alle diese dargestellen Winkel signifikant von den idealen Winkeln einer trigo-
nal bipyramidalen Koordinationsumgebung ab. Die in Tabelle 3.6.21 nicht dargestellten Winkel
nehmen gemittelte Werte zwischen 77,6(3) ◦ und 96(1) ◦ an. Die gemittelte äquatoriale Winkel-
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Abbildung 3.6.14: Ga-Kationen in 15 (links: Mitte, rechts: Aussen)
Winkel [◦]
O(Z1)-Ga(XX)-O(Z2) 113(1)
O(Z1)-Ga(XX)-N(XX2) 121(2)
O(Z2)-Ga(XX)-N(XX2) 125(1)
O(XXX)-Ga(XX)-N(XY1) 166,1(3)
Bindungen [Å]
Ga(XX)-O(XX1) 1,91(2)
Ga(XX)-N(XX2) 2,03(1)
Ga(XX)-N(XY1) 1,995(7)
Ga(XX)-O(Z1) 1,869(4)
Ga(XX)-O(Z2) 1,870(8)
Tabelle 3.6.21: Ausgewählte, gemittelte Bindungswinkel und -längen der Gallium-Ionen des mittleren
Liganden von 15
summe der mittleren Gallium-Ionen beträgt 359,0(2) ◦. Für die Bindungslängen innerhalb des
mittleren Liganden werden gemittelte Werte zwischen 1,869(4) Å und 2,03(1) Å erhalten. Sie
entsprechen den Erwartungen und sind zudem im Rahmen der Standardabweichung identisch
mit denen des bereits bekannten Komplex [{{Ga(µ-OH)2}3(Br6L)}{{Ga(acac)}3(Br6L)}2] (vgl.
Einleitung, Abbildung1.4.11), in dem ein gleiches Koordinationsmuster vorliegt. [145]
Auch die äußeren Gallium-Ionen weisen eine verzerrte Koordinationsumgebung auf, in diesem
Fall jedoch eine verzerrt oktaedrische. Die in Tabelle 3.6.22 gemittelten Bindungswinkel verdeut-
lichen dies. Sie weichen fast alle signifikant von den idealen Winkeln einer oktaedrischen Koordi-
nationsumgebung ab. Die einzige Ausnahme bildet der Mittelwert der Winkel O(Y2)-Ga(XX)-
O(Y1) mit 89,3(4) ◦. Alle weiteren in der Tabelle nicht dargestellten gemittelten cis-Winkel ent-
sprechen, bis auf zwei Ausnahmen(O(Y1)-Ga(XX)-N(XY1) mit 101,8(6) ◦ und N(XX2)-Ga(XX)-
N(XY1) mit 76,5(2) ◦), im Rahmen der Standardabweichung dem idealen 90 ◦-Winkel. Die Ver-
zerrung der Koordinationssphäre ist mit der Ausbildung des fünfgliedrigen Chelatringes zu er-
klären. Die gemittelte äquatoriale Winkelsumme der äußeren Gallium-Ionen beträgt 360,0(2) ◦.
Winkel [◦]
O(Y2)-Ga(XX)-O(Z) 85(2)
O(Y2)-Ga(XX)-O(Y1) 89,3(4)
O(Y1)-Ga(XX)-N(XX2) 84(2)
O(Z)-Ga(XX)-N(XX2) 102(1)
O(Z)-Ga(XX)-O(Y1) 174(2)
O(Y2)-Ga(XX)-N(XX2) 173(2)
O(XX1)-Ga(XX)-N(XY1) 166,9(5)
Bindungen [Å]
Ga(XX)-O(XX1) 1,909(7)
Ga(XX)-N(XX2) 2,05(1)
Ga(XX)-N(XY1) 2,05(1)
Ga(XX)-O(Y1) 1,99(4)
Ga(XX)-O(Y2) 1,96(3)
Ga(XX)-O(Z) 1,99(1)
Tabelle 3.6.22: Ausgewählte, gemittelte Bindungswinkel und -längen an den Gallium-Ionen der äußeren
Liganden von 15
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Die gemittelten Bindungslängen sind bis auf Ga(XX)-O(XX1) mit 1,909(7) Å im Rahmen der
Standardabweichung identisch (vgl. Tabelle 3.6.22). Auch sie entsprechen den Erwartungen und
sind zudem im Rahmen der Standardabweichung identisch mit denen des bereits bekannten Kom-
plex [{{Ga(µ-OH)2}3(Br6L)}{{Ga(acac)}3(Br6L)}2] (vgl. Einleitung, Abbildung1.4.11). [145]
Die zentrale CN6-Einheit ist auch in 15 planar. Die zentralen Kohlenstoffe (CX00) besitzen
im Mittel eine ideale Winkelsumme von 360,0(9) ◦ und sind sp2-hybridisiert. Für die C(X00)-
N(XX1)-Bindungen werden Werte von 1,326(7) Å bis 1,361(7) Å erhalten. Insgesamt liegen die
[Br3L]
5--Einheiten nahezu planar vor. Dies wird durch die Diederwinkel zwischen der zentralen
CN6-Einheit und den Phenylringen des einzelnen Liganden deutlich. Sie betragen 1,4(6) ◦ bis
12,7(6) ◦. Alle Gallium-Ionen liegen in den entsprechenden Ebenen der zentralen CN6-Einheit,
sie ragen jedoch unterschiedlich stark hinaus. So beträgt der Abstand der mittleren Gallium-
Ionen zu der mittleren Einheit 0,01(2)Å bis 0,06(2)Å , für die äußeren Gallium-Ionen wird jedoch
ein Abstand von 0,30(4) Å bis 0,40(4) Å gefunden. Der tabellierte Ionenradius von Gallium(III)-
Ionen liegt bei 0,62Å. [171]
Abstand [Å]
Ga(X1) Ga(X2) Ga(X3)
E(10) -0,30(4) -0,30(4) -0,40(4)
E(20) 0,06(2) 0,03(2) 0,01(2)
E(30) 0,38(4) 0,36(4) 0,30(4)
Tabelle 3.6.23: Abstände der Gallium-Ionen zu E(10) bis E(30) von 15
Bei Betrachtung der gesamten Kristallstruktur fällt zusätzlich auf, dass in 15 die äußeren Ligan-
den jeweils dieselbe Drehrichtung aufweisen und der mittlere Ligand die entgegengesetzte (vgl.
Abbildung 3.6.15). Dies ist mit dem sterischen Ansprüchen der Bromatome zu erklären.
µ-OH
Ga
L
L
L
acac
-
Abbildung 3.6.15: Kristallstruktur von 15 (Aufsicht)
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3.6.5 [{(Sn(H2Br3L))2(µ-OH)2}2] · n LM (16)
Bei einer Umsetzung sowohl von SnCl2 als auch von SnBr2 mit [H6Br3L]Cl (3:1) in einem
DMF-Methanol-Gemisch oder DMF-Ethanol-Gemisch (jeweils 1:1) und in Anwesenheit der Base
Et3N werden nach circa zwei bis drei Monaten gelbe Kristalle von 16 in der Raumgruppe P2/c
erhalten.
a = 10,5499(3) Å b = 19,0782(5) Å c = 34,814(1) Å
α = 90 ◦ β = 90,333(3) ◦ γ = 90 ◦
V = 7007,0(3) Å3
Tabelle 3.6.24: Gitterkonstanten von 16, synthetisiert mit SnBr2
Eine asymmetrische Einheit von 16 enthält zwei vierfach deprotonierte [H2Br3L]
3--Liganden
in der ssa-Konformation. Diese stehen in einem Winkel von 87,2(7) ◦ zu einander. Des weite-
ren beinhaltet die asymmetrische Einheit zwei von Sn2+ zu Sn4+ oxidierte Zinn-Ionen, zwei
verbrückende (OH)--Ionen, sowie freies Lösungsmittel.
Sn
HL2
µ-OH
µ-OH
a
H L2
H L2
a
H L2
a
Sn
C
N
O
Br
a) b)
Abbildung 3.6.16: a) asymmetrische Einheit und b) Kristallstruktur von 16 (ohne Wasserstoffatome,
rechts: zur besseren Übersicht sind die Liganden und Coliganden einheitlich einge-
färbt)
Von dem enthaltenen Lösungsmittel können fünf DMF-Moleküle zufriedenstellend beschrieben
werden, der Rest jedoch nicht. Der vorliegende Datensatz wurde dennoch vollständig gesqueezt,
um ein besseres Daten/Parameter-Verhältnis von 5781/649 zu erhalten und den Komplex voll-
ständig anisotrop verfeinern zu können. Insgesamt wurden pro Zelle 584 Elektronen in 2500 Å3
entfernt (Z=2). [172] Da mögliche Lösungsmittelmoleküle DMF (40 e-, 128Å3), MeOH (18 e-,
67Å3) und H2O (10 e
-, 30Å3) sind, ergeben sich mehrere Kombinationsmöglichkeiten (Volu-
minaberechnung der Lösungsmittel siehe Anhang 7.3). Zwei von diesen sind in den folgenden
Tabellen 3.6.25 und 3.6.26 dargestellt.
Für die dargestellten Möglichkeiten lässt sich auf Grund der Anzahl der Elektronen keine Ent-
scheidung fällen. Deshalb wird zusätzlich das von den Lösungsmittelmolekülen ausgefüllte Vo-
lumen betrachtet. Dies beträgt bezogen auf das gesqueezte Gesamtvolumen pro asymmetrischer
Einheit für Möglichkeit 1 (M1) 77,4% und für Möglichkeit 2 (M2) 72,65%. Nach der Regel von
S. Mecozzi und J. Rebek füllt das Lösungsmittel in etwa 55% ± 9 des freien Volumen aus. [139]
Damit kommt M2 dem postulierten Wert näher. Wird jedoch zusätzlich eine Elementaranalyse
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Anzahl e- Σ e- Å3 Σ Å3
DMF 5 40 200 128 640
MeOH 4 18 72 67 268
H2O 2 10 20 30 60
Σ 292 968,0
Tabelle 3.6.25: Möglichkeit 1 (M1)
Anzahl e- Σ e- Å3 Σ Å3
DMF 5 40 200 128 640
MeOH - 18 - 67 -
H2O 9 10 90 30 270
Σ 290 910
Tabelle 3.6.26: Möglichkeit 2 (M2)
in die Überlegungen mit einbezogen, so stellt sich heraus, dass diese M1 bestätigt. Demnach
liegen als Lösungsmittel in der kristallinen Form von 16 vermutlich fünf DMF-, vier Methanol-
und zwei Wasser-Moleküle vor.
N C H
berechnet für 16 10,69 33,63 1,92
berechnet für 16 · 5DMF·4MeOH·2H2O (M1) 11,04 34,93 3,32
berechnet für 16 · 5DMF·9H2O (M2) 11,05 33,65 3,26
gemessen 11,01 34,49 2,94
Tabelle 3.6.27: Elementaranalyse von 16
Zinn wird in Form von Sn2+-Ionen eingesetzt, welche im Laufe der Reaktion zu Sn4+-Ionen oxi-
diert werden. Als Oxidationsmittel fungiert wahrscheinlich der Luftsauerstoff. Ob dieselbe Reak-
tion auch unter Schutzgasatmosphäre statt findet, wurde im Rahmen der Arbeit nicht getestet.
Die Annahme der Oxidation basiert auf der Ladung des Komplexes, da in den entsprechenden
kristallographischen Datensätzen keine Gegenionen gefunden werden können. Der Ligand liegt
auf Grund der Koordination der Metallionen mindestens dreifach deprotoniert ([H3Br3L]
2-) vor,
des weiteren sind je zwei verbrückende (OH)--Ionen enthalten. Dadurch wird ohne Metallionen
eine Gesamtladung von mindestens sechs minus erhalten. Die bevorzugten Oxidationzahlen von
Zinn-Ionen sind +2 und +4. [166] Folglich kann ein Ladungsausgleich nur durch Zinn(IV)-Ionen
und zusätzliche Deprotonierung der Liganden zu [H2Br3L]
3- stattfinden.
Die in 16 enthaltenen Zinn-Ionen liegen verzerrt oktaedrisch koordiniert vor. Die Ionen sind
erneut dreifach chelatisierend von einem Liganden gebunden, zwei weitere Koordinationsstellen
belegen die beiden (OH)--Ionen. Vervollständigt wird die Koordinationssphäre von einem phe-
nolatischen Sauerstoff (OX21a) eines symmetrieäquivalenten Liganden (-x+1, y, -z+3/2) (vgl.
Abbildung 3.6.17). Damit das Sauerstoffatom diese Koordination eingehen kann, liegt der ent-
sprechende Arm in der anti-Konformation vor.
Die erhaltenen Bindungslängen an den beiden Zinn-Ionen sind identisch (vgl. Tabelle 3.6.28)
und entsprechen den Erwartungen. [183,184]
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Sn(X)
O(X)
O(Y)
O(X21 )
a
O(X11)
N(X12)
N(X21)
Abbildung 3.6.17: Koordinationsumgebung von 16
Winkel [◦]
Sn(1)-O(111) 2,039(5)
Sn(1)-N(112) 2,169(6)
Sn(1)-N(121) 2,157(6)
Sn(1)-O(121a) 2,028(5)
Sn(1)-O(1) 2,073(5)
Sn(1)-O(2) 2,028(5)
Bindungen [Å]
Sn(2)-O(211) 2,027(5)
Sn(2)-N(212) 2,181(6)
Sn(2)-N(221) 2,156(6)
Sn(2)-O(221a) 2,042(5)
Sn(2)-O(1) 2,077(5)
Sn(2)-O(2) 2,034(5)
Tabelle 3.6.28: Bindungslängen an den Zinn-Ionen von 16 (a =-x+1, y, -z+3/2)
Die Winkel an Sn(1) und Sn(2) sind vergleichbar, ihre verzerrt oktaedrische Koordinations-
umgebung wird durch die in der Tabelle 3.6.29 dargestellten trans- und cis-Winkel verdeutlicht.
Keiner der Winkel entspricht dem Idealfall von 90 ◦ bzw. 180 ◦. Statt dessen werden zum Beispiel
in den trans-Winkeln eine Abweichung von mindestens 10 ◦ gefunden.
Winkel [◦]
O(121a)-Sn(1)-O(2) 93,3(2)
O(2)-Sn(1)-O(1) 75,5(2)
O(1)-Sn(1)-N(112) 89,1(2)
N(112)-Sn(1)-O(121a) 102,1(2)
O(1)-Sn(1)-O(121a) 168,8(2)
O(2)-Sn(1)-N(112) 164,6(2)
O(111)-Sn(1)-N(121) 158,6(2)
Winkel [◦]
O(221a)-Sn(2)-O(2) 94,3(2)
O(2)-Sn(2)-O(1) 75,3(2)
O(1)-Sn(2)-N(212) 86,9(2)
N(212)-Sn(2)-O(221a) 103,5(2)
O(1)-Sn(2)-O(221a) 169,2(2)
O(2)-Sn(2)-N(212) 162,1(2)
O(211)-Sn(2)-N(221) 156,6(2)
Tabelle 3.6.29: Bindungswinkel an den Zinn-Ionen von 16 (a = -x+1, y, -z+3/2)
Die Liganden in 16 werden von einem (Sn(OH))2-Vierring verbunden. Ein solches Strukturmotiv
wird auch in anderen Zinn-Komplexen gefunden. Die Bindungslängen und -Winkeln in diesen
viergliedrigen Ringen sind vergleichbar mit denen von 16. [183,184]
In 16 liegen die zentralen CN3-Einheiten planar vor, ihre Winkelsumme beträgt jeweils 360 ◦.
Allerdings weichen die einzelnen Winkel jedoch von den idealen 120 ◦ mit bis zu 5 ◦ ab. Die
Bindungen dieser Einheit besitzen einen partiellen Doppelbindungscharakter. Imaginäre Ebenen
(E(10) und E(20)), welche durch die zentralen CN6-Einheiten gelegt werden, bestätigten die
Planarität der CN3-Einheiten. Im Mittel ragen die Atome nur 0,035(9) Å bzw. 0,084(9) Å aus
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dieser heraus. Die Zinn-Ionen liegen jeweils in den CN6-Einheiten. Ihr Abstand mit 0,292(9) Å
bzw. 0,517(9) Å liegt unter dem tabellarisierten Ionenradius von 0,69Å . [171]
Winkel [◦]
N(121)-C(100)-N(111) 125,1(7)
N(121)-C(100)-N(131) 117,0(7)
N(131)-C(100)-N(111) 117,9(7)
Bindungen [Å]
C(100)-N(111) 1,310(9)
C(100)-N(121) 1,370(9)
C(100)-N(131) 1,348(9)
Tabelle 3.6.30: Bindungsverhältnisse der zentralen CN3-Einheit von 16 (gemittelt)
Mit weiteren Ebenen E(X1) bis E(X3) (X=1-3) durch die Phenylringe der Liganden kann
die Verdrillung innerhalb der Liganden verdeutlicht werden. Wie Tabelle 3.6.31 zeigt, werden
unterschiedlich große Winkel erhalten.
Winkel [◦]
E(X0)-E(X1) E(X0)-E(X2) E(X0)-E(X3)
E(10) 23,4(8) 5,1(8) -8,0(8)
E(20) 32,4(8) -8,2(8) 19,6(8)
Tabelle 3.6.31: Vergleich der Diederwinkel in 16
Es liegt keine propelleratige Verdrillung vor, stattdessen ist jeweils eine Ebene pro Ligand (E(13)
und E(22)) entgegengesetzt verdreht. Die größte Verdrehung ist in beiden Liganden jeweils in
Bezug auf E(X1) zu finden und wird durch die Koordination von O(X11) und N(X12) und den
resultierenden Fünfring beeinflusst. Zusätzlich wird für E(23) im Vergleich zu den übrigen vier
Winkeln (5,1(8) ◦ bis 8,2(8) ◦) eine große Verdrillung von 19,6(8) ◦ gefunden. Dies ist mögli-
cherweise auf C-H · · · π-Wechselwirkungen zwischen zwei Komplexen in der Kristallpackung
zurückzuführen. Die Wechselwirkung findet zwischen der C(135)-H(135)-Gruppe und dem Phe-
nylring, durch welche E(23) gelegt wird, statt. Mit Hilfe eines berechneten Dummyatomes in
der Mitte dieses Phenylringes kann der Abstand zu C(135) mit 3,54(1) Å bestimmt werden. Die
Phenylringe E(13) und E(23) stehen in einem Winkel von 86,5(8) ◦ zueinander. Die erhaltenen
Werte sind vergleichbar mit denen aus der Literatur. [185]
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3.7 Mechanochemische Darstellung von Verbindungen
3.7.1 Ringförmiges Koordinationsoligomer [Et4N]12[Cd12(H2Br3L)12] ·n LM (17)
[H6Br3L]Cl wurde mit CdCl2 · 2 H2O, Et4NCl · 2H2O und NaOH im Verhältnis 1:3:2:9 für cir-
ca 15 Minuten mit einem Achatmörser verrieben. Ein Teil des Pulvers wurde anschließend in
Aceton gelöst, woraufhin sich nach circa fünf Tagen gelbe Kristalle von 17 bildeten. Die Kristal-
le werden in der rhomboedrischen Raumgruppe R3¯ mit folgenden Gitterkonstanten erhalten:
a = 48,5647(5) Å b = 48,5647(5) Å c = 73,110(2) Å
α = β = 90 ◦ γ = 120 ◦
V = 149.330(4) Å3
Tabelle 3.7.1: Gitterkonstanten von 17
In jeder Elementarzelle von 17 befindet sich viermal eine Kombination von drei ringförmigen
Koordinationsoligomeren (KO1, KO2 und KO3). Eine solche Dreierkombination ist in Abbil-
dung 3.7.1 dargestellt. Jedes Oligomer besteht aus jeweils 12 [H2Br3L]
3--Liganden, welche über
12Cadmium(II)-Ionen miteinander verbunden werden. Jedes Cadminum-Ion ist verzerrt okta-
edrisch von zwei Liganden über das bekannte NNO-Koordinationsmuster gebunden. Der Aufbau
der einzelnen Koordinationsoligomere und ihre asymmetrischen Einheiten werden weiter unten
jeweils ausführlich beschrieben. Insgesamt sind neun der 24 pro asymmetrischer Einheit ent-
haltenen Bromatome fehlgeordnet. Auf eine Modellierung dieser wird jedoch auf Grund des
Daten-Parameterverhältnisses verzichtet, aus dem gleichen Grund wurden auch die enthalten
Kohlenstoffatome nicht anisotrop verfeinert.
C
N
O
Br
Cd
Abbildung 3.7.1: Kristallstruktur von 17 (Seitenansicht), von links nach rechts Koordinationsoligo-
mer 1 (KO1) bis Oligomer 3 (KO3)
97
3 Ergebnisse
Jedes Oligomer muss mindestens zwölffach negativ geladen sein, da durch die Koordination der
Metallionen nur zwei Koordinationsstellen nicht deprotoniert vorliegen können. In der Kristall-
struktur werden neben Lösungsmittelmolekülen, wie Aceton und Wasser, auch Gegenionen in
Form von Et4N
+ gefunden. Aufgrund von Fehlordnungen dieser Moleküle und zur Verbesserung
des Daten/Parameter-Verhältnisses (nach Squeeze: 16013/1629) wurde der Datensatz mit Hil-
fe des Programmes Squeeze korrigiert. Dieses errechnete ein freies Volumen von 74539Å3 mit
21003 Elektronen. [172] In der Raumgruppe R3¯ besteht die Elementarzelle aus 18 asymmetri-
schen Einheiten. [186] Pro Einheit der Kristallstruktur von 17 sind je 1/6 der Oligomere KO1
und KO3, sowie 1/3 von KO2 enthalten. Demnach befinden sich 12 [Cd12(H2Br3L)12]
12- in
jeder Elementarzelle. Formal bedeutet dies, dass 12/18 bzw. 2/3 Oligomer pro asymmetrischer
Einheit vorliegt. Folglich muss pro Einheit eine Ladung von minus acht (2/3*(-12)) mit Hilfe
der vorhandenen Gegenionen in Form von Et4N
+ ausgeglichen werden. Jedes Et4N
+ besitzt
74Elektronen und ein ungefähres Volumen von 218Å3 (Voluminaberechnung der Lösungsmit-
tel siehe Anhang 7.3). Werden nun die entsprechenden Elektronen (592 e-) und das Volumen
(1744Å3) für acht Gegenionen von den Gesamtwerten abgezogen, so bleiben für freies Lösungs-
mittel in Form von Aceton oder Wasser 2397Å3 mit 574 Elektronen übrig. Für diese Werte sind
mehrere Kombinationen möglich. Jedoch zeigt eine Berechnung der beiden Möglichkeiten (M1
und M2, Tabelle 3.7.2), wenn nur eine Lösungsmittelsorte berücksichtigt wird, dass insgesamt
95,1% oder 83,1% des errechneten Volumen von den Molekülen zusammen mit den Gegenionen
ausgefüllt werden. Demnach können nur Werte zwischen diesen Prozentwerten erreicht werden.
Dies steht im Widerspruch zu der Regel von S. Mecozzi und J. Rebek, nach welcher etwa nur
55% ± 9 ausgefüllt sein sollte. [139]
Anzahl e- Σ e- Å3 Σ Å3 Verhältnis zum
gesqueezten
Volumen [%]
M1 (nur Aceton) 18 32 576 122 2196 95,1
M2 (nur H2O) 57 10 570 30 1710 83,1
Tabelle 3.7.2: Berechnung für nur eine Lösungsmittelsorte
Die aufgenommene Elementaranalyse zeigt ebenfalls für M1 und M2 keine Übereinstimmung
(Tabelle 3.7.3). Allerdings stimmen die Werte für eine Berechnung von 17 ·35H2O ·3C3H6O mit
der gemessenen Analyse überein. Da getrocknete Kristalle zur Analyse verwendet wurden, erklärt
das Verdampfen der Lösungsmittel den Unterschied zu den möglichen Werten beruhend auf der
Kristallstruktur. Eine genaue Aussage über die Menge des Vorhanden Lösungsmittel in Form
von Aceton und Wasser kann für die Kristallstruktur demnach nicht getroffen werden.
N C H
berechnet für 17 10,98 40,36 3,84
berechnet für M1 (17 · 18C3H6O) 10,01 42,29 4,42
berechnet für M2 (17 · 57H2O) 10,02 36,83 4,48
berechnet für 17 · 35H2O · 3C3H6O 10,22 38,48 4,34
gemessen 10,17 38,40 4,07
Tabelle 3.7.3: Elementaranalyse von 17
Im Folgenden werden nun die einzelnen Oligomere näher beschrieben. Im KO1 von 17 enthält
jede asymmetrische Einheit (Abbildung 3.7.2b) zwei Liganden ([H2Br3L]
3-) und zwei verzerrt
oktaedrisch koordinierte Cadmium-Ionen. Die Liganden stehen in einem Winkel von 78,8(2) ◦
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zueinander. Ein Ligand (L(1XX)) liegt in ssa-, der andere (L(2XX)) in sss-Konformation vor.
Die vorliegenden Konformationen lassen sich über Wasserstoffbrücken erklären. Zum Einen wird
eine Wasserstoffbrücke zwischen dem Sauerstoffatom (O(131)) des rausgedrehten Arms und ei-
nem Sauerstoffatom (O(211)) des benachbarten Liganden mit 2,63(2) Å gefunden. Zum Anderen
befindet sich bei L(2XX) eine solche Brücke zwischen O(221) und N(222) (2,69(2) Å), also in-
nerhalb des Liganden.
C
N
O
Br
Cd
a) b)
Cd(1)
Cd(2)
Abbildung 3.7.2: a) vollständiges Koordinationsoligomer1 (KO1, Kreise = Wasserstoffbrücken), b)
asymmetrische Einheit von KO1 von 17 (jeweils ohne H-Atome dargestellt)
Die verzerrt okatedrische Koordinationssphäre der Cadmium-Ionen ist in Abbildung3.7.3 isoliert
dargestellt.
Cd(1)
O(111)
O(231)
N(211)
N(232)
N(112)
N(121)
Abbildung 3.7.3: Verzerrt oktaedrische Koordinationssphäre der Cadmium-Ionen in 17 am Beispiel
von Cd(1)
Die starke Verzerrung der Koordinationsumgebung zeigt sich in allen Winkeln (Tabelle 3.7.4).
Zum Beispiel weichen die trans-Winkel mit Werten von etwa 8 ◦ bis zu etwa 37 ◦ vom idealen
180 ◦-Winkel ab. Die Koordinationsumgebung ist in den Liganden unterschiedlich stark verzerrt.
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Winkel[◦]
Cd(1) Cd(2)
O(XY1)-Cd(X)-N(XY1)t 142,5(4) 149,2(3)
O(XY1)-Cd(X)-N(XY1)t 144,7(3) 145,3(3)
N(XY2)-Cd(X)-N(XY2)t 172,4(4) 174,5(5)
N(XY2)-Cd(X)-N(XY1)c 69,0(4) 68,1(4)
67,7(3) 69,5(4)
O(XY1)-Cd(X)-N(XY2)c 75,8(3) 81,2(3)
77,1(3) 77,5(4)
N(XY1)-Cd(X)-N(XY1)s 99,2(3) 91,8(4)
O(XY1)-Cd(X)-O(XY1)s 102,9(3) 94,6(3)
O(XY1)-Cd(X)-N(XY1)s 94,2(3) 93,2(3)
85,9(3) 98,4(3)
O(XY1)-Cd(X)-N(XY2)s 97,2(3) 94,6(3)
100,4(3) 99,1(4)
N(XY2)-Cd(X)-N(XY1)s 116,1(4) 116,1(4)
118,0(3) 114,6(4)
Tabelle 3.7.4: Vergleich der Bindungswinkel an den Cadiumzentren von KO1 in 17, mit t = trans-
Winkel, c = Winkel innerhalb der Chelatringe, s = sonstige Winkel, ausserhalb der
Chelatringe
Im Gegensatz zu den Winkeln sind die Bindungen im Rahmen der Standardabweichung identisch
und vergleichbar mit 8 und bereits bekannten Cadmiumverbindungen. [145,146,152,167]
Cd(X)-O(XY1) Cd(X)-N(XY2) Cd(X)-N(XY1)
Ligand 1 (Cd(1)) 2,25(1) 2,36(1) 2,35(1)
Ligand 2a (Cd(1)) 2,221(7) 2,40(1) 2,30(1)
Ligand 1 (Cd(2)) 2,23(1) 2,35(1) 2,27(1)
Ligand 2 (Cd(2)) 2,258(7) 2,292(9) 2,32(1)
Tabelle 3.7.5: Vergleich der Bindungslängen an den Cadiumzentren von KO1 in 17 (a = y,-x+y,-z)
Die zentralen CN3-Einheiten desKO1 von 17 sind verzerrt sp
2-hybridisiert mit C-N-Bindungen,
die, bis auf C(200)-N(231), einen partiellen Doppelbindungscharakter besitzen. Die Winkelsum-
me ergibt für beide Liganden 360 ◦. Imaginäre Ebenen (E(10) und E(20)), welche durch die
zentralen CN6-Einheiten gelegt werden, bestätigen eine Planarität dieser. Die Atome ragen
im Mittel nur 0,07(2) Å (E(10)) und 0,02(2) Å (E(20)) aus diesen heraus. Der Abstand der
Cadmium-Ionen beträgt 0,11(1) Å bis 0,48(1) Å zu diesen. Die erhaltenen Werte sind kleiner
als der tabellarisierte Ionenradius von Cd2+ mit 0,95Å, womit beide Ionen in beiden Ligande-
nebenen liegen. [171]
Winkel [◦]
N(X11)-C(X00)-N(X21) N(X11)-C(X00)-N(X31) N(X21)-C(X00)-N(X31)
Ligand 1 118(1) 119(1) 123(2)
Ligand 2 124(1) 116(1) 120(1)
Tabelle 3.7.6: Winkel der zentralen CN3-Einheiten von KO1 in 17
Die Ebenen E(10) und E(20) können mit weiteren Ebenen (E(X1) bis E(X3)), welche durch die
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Bindungen [Å]
C(X00)-N(X11) C(X00)-N(X21) C(X00)-N(X31)
Ligand 1 1,38(2) 1,33(2) 1,34(2)
Ligand 2 1,30(1) 1,33(2) 1,41(2)
Tabelle 3.7.7: Bindungslängen der zentralen CN3-Einheiten von KO1 in 17
Phenylringe der Liganden gelegt werden, genutzt werden, um die Verdrillung des Liganden zu
beschreiben. Es werden die in Tabelle 3.7.8 dargestellten Winkel erhalten. Für Ligand 2 wird eine
propellerartige Verdrillung gefunden, in Ligand 1 ist E(11), der Arm in der anti-Konformation,
entgegengesetzt orientiert.
Winkel [◦]
E(X1) E(X2) E(X3)
E(10) -37,9(3) 23,4(5) 18,5(7)
E(20) 29,0(4) 15,9(6) 25,3(5)
Tabelle 3.7.8: Vergleich der Diederwinkel von KO1 in 17
Im Koordinationsoligomer 2 (KO2) von 17 befinden sich in jeder asymmetrischen Einheit je
vier Liganden zusammen mit vier Cadmium-Ionen (Abbildung 3.7.4b).
a)
Cd(3)
C
N
O
Br
Cd
b)
Cd(6)
Cd(5)
Cd(4)
Abbildung 3.7.4: a) vollständiges Koordinationsoligomer2 (KO2, Kreise = Wasserstoffbrücken), b)
asymmetrische Einheit von KO2 von 17 (jeweils ohne H-Atome dargestellt)
Alle Liganden liegen als [H2Br3L]
3- in der ssa-Konformation vor. Der freie Arm ist jeweils in anti-
Konformation gedreht. Es wird von dem Sauerstoffatom des Armes je eine Wasserstoffbrücke
zum einem anderen Liganden aufgebaut. Die Werte sind in Tabelle 3.7.9 dargestellt.
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H-Brücke [Å]
O(311)-O(531) 2,58(2)
O(421)-O(521) 2,65(2)
O(511)-O(331) 2,62(2)
O(621)-O(321a) 2,62(2)
Tabelle 3.7.9: Wasserstoffbrücken von KO2 in 17 (a = -y,x-y,z)
Mit imaginären Ebenen E(30) bis E(60) durch die zentralen CN6-Einheiten lassen sich die Winkel
zwischen den einzelnen Liganden bestimmen (Tabelle 3.7.10). Die Liganden stehen demnach
unterschiedlich stark zueinander verkippt.
Winkel [◦]
E(30)-E(40) 75,4(2)
E(40)-E(50) 83,0(2)
E(50)-E(60) 58,3(3)
E(60)-E(30) 91,2(3)
Tabelle 3.7.10: Winkel der Liganden untereinander von KO2 in 17
Die Cadmium-Ionen werden, wie im KO1, verzerrt oktaedrisch koordiniert. Der Grad der Ver-
zerrung ist mit KO1 vergleichbar. Die trans-Winkel weichen etwa 4 ◦ bis etwa 36 ◦ vom idealen
180 ◦-Winkel ab, dies wird auch für KO1 gefunden.
Winkel[◦]
Cd(3) Cd(4) Cd(5) Cd(6)
O(XY1)-Cd(X)-N(XY1)t 145,4(3) 145,8(3) 145,6(3) 145,2(3)
O(XY1)-Cd(X)-N(XY1)t 144,0(4) 147,9(3) 146,6(4) 147,1(4)
N(XY2)-Cd(X)-N(XY2)t 170,2(4) 172,4(4) 176,0(3) 170,8(5)
N(XY2)-Cd(X)-N(XY1)c 69,6(3) 69,0(4) 69,1(4) 68,3(4)
68,3(4) 68,9(3) 70,0(4) 68,2(4)
O(XY1)-Cd(X)-N(XY2)c 76,5(3) 78,4(4) 77,1(3) 79,3(4)
76,1(3) 79,3(3) 76,8(4) 79,9(4)
N(XY1)-Cd(X)-N(XY1)s 100,0(3) 91,6(4) 103,4(3) 85,6(4)
O(XY1)-Cd(X)-O(XY1)s 100,1(3) 93,3(3) 96,3(4) 90,3(4)
O(XY1)-Cd(X)-N(XY1)s 90,5(3) 98,6(3) 86,8(4) 104,7(3)
90,7(3) 95,0(3) 92,8(3) 98,7(4)
O(XY1)-Cd(X)-N(XY2)s 98,9(3) 98,3(3) 99,3(3) 92,9(4)
96,0(3) 94,0(3) 105,1(3) 95,1(3)
N(XY2)-Cd(X)-N(XY1)s 115,7(3) 115,3(4) 114,7(4) 120,3(4)
120,0(4) 118,1(3) 108,3(4) 117,6(4)
Tabelle 3.7.11: Vergleich der Bindungswinkel an den Cadiumzentren von KO2 in 17, mit t = trans-
Winkel, c = Winkel innerhalb der Chelatringe, s = sonstige Winkel, ausserhalb der
Chelatringe
Die Bindungslängen sind im Rahmen der Standardabweichung innerhalb von KO2 identisch
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und vergleichbar mit denen aus KO1, 8 und bereits bekannten Cadmiumverbindungen. [145,
146,152,167]
Cd(X)-O(XY1) Cd(X)-N(XY2) Cd(X)-N(XY1)
Ligand 3 (Cd(3)) 2,261(7) 2,371(9) 2,261(9)
Ligand 6a (Cd(3)) 2,22(1) 2,35(1) 2,26(1)
Ligand 3 (Cd(4)) 2,255(7) 2,315(8) 2,310(9)
Ligand 4 (Cd(4)) 2,25(1) 2,34(1) 2,28(1)
Ligand 4 (Cd(5)) 2,23(1) 2,37(1) 2,31(1)
Ligand 5 (Cd(5)) 2,238(8) 2,35(1) 2,29(1)
Ligand 5 (Cd(6)) 2,264(9) 2,30(1) 2,30(1)
Ligand 6 (Cd(6)) 2,29(1) 2,36(1) 2,38(1)
Tabelle 3.7.12: Vergleich der Bindungslängen an den Cadiumzentren von KO2 in 17 (a = -y,x-y,z)
Auch in KO2 liegen die zentralen CN3-Einheiten verzerrt sp
2-hybridisiert vor. Die Winkelsum-
men ergeben 360 ◦ bzw. 361 ◦. Die C-N-Bindungen liegen als partielle Doppelbindungen vor.
E(30) bis E(60) bestätigen die Planarität, die Atome ragen im Mittel maximal 0,10(2) Å aus
diesen heraus.
Winkel [◦]
N(X11)-C(X00)-N(X21) N(X11)-C(X00)-N(X31) N(X21)-C(X00)-N(X31)
Ligand 3 117(1) 118(1) 125(1)
Ligand 4 123(2) 122(2) 116(1)
Ligand 5 116(1) 123(1) 122(1)
Ligand 6 124(1) 116(1) 120(2)
Tabelle 3.7.13: Winkel der zentralen CN3-Einheiten von KO2 in 17
Bindungen [Å]
C(X00)-N(X11) C(X00)-N(X21) C(X00)-N(X31)
Ligand 3 1,37(1) 1,34(2) 1,34(2)
Ligand 4 1,33(2) 1,35(2) 1,35(2)
Ligand 5 1,34(2) 1,33(2) 1,31(2)
Ligand 6 1,32(2) 1,36(2) 1,31(2)
Tabelle 3.7.14: Bindungslängen der zentralen CN3-Einheiten von KO2 in 17
Die enthaltenen Cadmium-Ionen haben die in Tabelle 3.7.15 dargestellten Abstände zu den
Ebenen. Alle Metallionen liegen in den Ebenen der Liganden, von denen sie koordiniert wer-
den. [171]
Mit weiteren imaginären Ebenen (E(X1) bis E(X3)) durch die Phenylringe der Liganden lässt
sich auch für KO2 die Verdrillung innerhalb des Liganden veranschaulichen (Tabelle 3.7.16).
Nur in Ligand 3 (E(3X)) kann eine propellerartige Verdrillung gefunden werden, in den anderen
Ebenen ist jeweils der freie Ligandenarm (anti-Konformation) entgegengesetzt verkippt. Der
Grad der Verkippung ist im gleichen Bereich wie in KO1.
103
3 Ergebnisse
Abstand [Å]
Cd(3) Cd(4) Cd(5) Cd(6)
E(30) 0,38(2) 0,32(2) - -
E(40) - 0,27(2) -0,01(2) -
E(50) - - -0,12(2) 0,03(2)
E(60) -0,44(2) - - 0,29(2)
Tabelle 3.7.15: Abstände Cadmium-Ionen zu E(30) bis E(60) von KO2 in 17
Winkel [◦]
E(X1) E(X2) E(X3)
E(30) 14,5(6) 15,0(5) 15,0(6)
E(40) 24,3(5) -25,6(4) 18,9(3)
E(50) 5,4(8) 13,5(9) -44,9(4)
E(60) 18,2(6) -26,6(3) 30,1(4)
Tabelle 3.7.16: Vergleich der Diederwinkel von KO2 in 17
Für das Koordinationsoligomer 3 (KO3) von 17 werden zwei Liganden pro asymmetrischer
Einheit zusammen mit zwei Cadmium-Ionen erhalten. Die Liganden liegen als [H2Br3L]
3- vor und
stehen in einem Winkel von 83,4(3) ◦ zueinander. Sie liegen beide in der ssa-Konformation vor.
Es werden, wie auch in den anderen Koordinationsoligomeren, Wasserstoffbrücken zwischen den
Sauerstoffatomen des freien Arms und einem Sauerstoffatom eines anderen Liganden gefunden
(2,56(2) Å für O(711)-O(731a) und 2,61(2) Å für O(821)-O(721b), mit a =y,-x+y,-z-1 und b =x-
y,x,-z-1)).
a) b)
C
N
O
Br
Cd
Cd(7) Cd(8)
Abbildung 3.7.5: a) vollständiges Koordinationsoligomer3 (KO3, Kreise = Wasserstoffbrücken), b)
asymmetrische Einheit von KO3 von 17 (jeweils ohne H-Atome dargestellt)
Die beiden Cadmium-Ionen sind auch in KO3 verzerrt oktaedrisch koordiniert. Die Verzerrung
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ist unterschiedlich für beide Metalle. Insgesamt werden vergleichbare Werte zu denen der anderen
Oligomere gefunden. Die Abweichung der trans-Winkel von den idealen 180 ◦ ist ebenfalls im
Bereich von etwa 8 ◦ bis 37 ◦.
Winkel[◦]
Cd(7) Cd(8)
O(XY1)-Cd(X)-N(XY1)t 143,6(3) 142,4(3)
O(XY1)-Cd(X)-N(XY1)t 145,5(4) 148,7(3)
N(XY2)-Cd(X)-N(XY2)t 162,8(4) 171,9(5)
N(XY2)-Cd(X)-N(XY1)c 69,2(3) 68,3(4)
69,4(5) 68,2(4)
O(XY1)-Cd(X)-N(XY2)c 76,6(3) 76,7(4)
76,4(4) 80,5(3)
N(XY1)-Cd(X)-N(XY1)s 97,1(3) 96,3(4)
O(XY1)-Cd(X)-O(XY1)s 97,8(4) 95,2(4)
O(XY1)-Cd(X)-N(XY1)s 92,5(4) 100,0(4)
93,9(3) 87,8(4)
O(XY1)-Cd(X)-N(XY2)s 102,8(3) 98,5(4)
86,6(4) 93,4(3)
N(XY2)-Cd(X)-N(XY1)s 113,6(3) 117,8(4)
127,7(4) 117,6(4)
Tabelle 3.7.17: Vergleich der Bindungswinkel an den Cadiumzentren von KO3 in 17, mit t = trans-
Winkel, c = Winkel innerhalb der Chelatringe, s = sonstige Winkel, ausserhalb der
Chelatringe
Die Bindungslängen sind im Rahmen der Standardabweichung innerhalb von KO3 identisch
und vergleichbar mit denen aus KO1, KO2, 8 und bereits bekannten Cadmiumverbindungen.
[145,146,152,167]
Cd(X)-O(XY1) Cd(X)-N(XY2) Cd(X)-N(XY1)
Ligand 7 (Cd(7)) 2,307(8) 2,36(1) 2,319(9)
Ligand 8b (Cd(7)) 2,25(1) 2,38(1) 2,27(1)
Ligand 7 (Cd(8)) 2,234(8) 2,320(9) 2,29(1)
Ligand 8 (Cd(8)) 2,24(1) 2,37(1) 2,27(1)
Tabelle 3.7.18: Vergleich der Bindungslängen an den Cadiumzentren von KO3 in 17 (b = x-y,x,-z-1)
Für die zentralen CN3-Einheiten wird auch in KO3 eine verzerrte sp
2-Hybridisierung mit C-N-
Bindungen, die partiellen Doppelbindungscharakter besitzen (Tabelle 3.7.19 und 3.7.20).
Winkel [◦]
N(X11)-C(X00)-N(X21) N(X11)-C(X00)-N(X31) N(X21)-C(X00)-N(X31)
Ligand 7 117(1) 118(1) 125(1)
Ligand 8 123(2) 117(1) 120(1)
Tabelle 3.7.19: Winkel der zentralen CN3-Einheiten von KO3 in 17
Die Winkelsumme in beiden Liganden beträgt 360 ◦, weshalb von einer planaren Einheit aus-
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Bindungen [Å]
C(X00)-N(X11) C(X00)-N(X21) C(X00)-N(X31)
Ligand 7 1,39(2) 1,31(2) 1,33(2)
Ligand 8 1,31(2) 1,36(2) 1,35(2)
Tabelle 3.7.20: Bindungslängen der zentralen CN3-Einheiten von KO3 in 17
gegangen werden kann. Dies wird durch die imaginären Ebenen E(70) und E(80), gelegt durch
die zentralen CN6-Einheiten, bestätigt, die Atome ragen nur 0,04(2) Å für E(70) bzw. 0,03(2) Å
für E(80) aus diesen heraus. Der tabellarisierte Ionenradius für ein Cd2+ mit der Koordina-
tionszahl sechs beträgt 0,95Å. [171] Folglich liegen auch in KO3 alle Cadmium-Ionen in den
Ligandenebenen.
Abstand [Å]
Cd(7) Cd(8)
E(70) -0,33(2) -0,31(2)
E(80) -0,24(2) 0,27(2)
Tabelle 3.7.21: Abstände Cadmium-Ionen zu E(70) und E(80) von KO3 in 17
Mit weiteren Ebenen durch die Phenylringe kann auch hier die Verdrillung veranschaulicht
werden. Es werden die folgenden Diederwinkel erhalten (Tabelle 3.7.22). Die Verkippung ist ver-
gleichbar stark wie inKO1 undKO2. Für beide Liganden wird keine propellerartige Verdrillung
gefunden, diesmal sind aber koordinierte Arme entgegengesetzt verkippt.
Winkel [◦]
E(X1) E(X2) E(X3)
E(70) -9,5(6) 25,4(6) 12,6(6)
E(80) 29,1(4) 18,3(3) -15,0(3)
Tabelle 3.7.22: Vergleich der Diederwinkel von KO3 in 17
Zusammenfassend ist in allen drei Koordinationsoligomeren der Grad der Verkippung vergleich-
bar, jedoch die Art dieser ist unterschiedlich. In KO1 ist ein Ligand propellerartig verdrillt,
der andere nicht. Wie in KO2 steht auch in KO1 ein freier Arm entgegengesetzt orientiert,
wohingegen in KO3 koordinierte Arme entgegensetzt stehen. Weiter sind alle Cadmium-Ionen
verzerrt oktaedrisch koordiniert. Die Abweichung der trans-Winkel ist in allen drei Oligome-
ren identisch. Dennoch finden sich beim direkten Vergleich aller Winkel größere Unterschiede.
Alle Liganden bis auf Ligand 2 liegen in der ssa-Konformation vor. Es werden jeweils Wasser-
stoffbrücken gefunden, die eine Erklärung für diese Konformationen sind. Insgesamt zeigt die
Kristallstruktur von 17 die hohe Flexibilität des Liganden.
Weitere Analysen von 17 konnten im Rahmen der vorliegenden Arbeit noch nicht durchgeführt
werden.
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4.1 Darstellung eines neuen Triaminoguanidin-basierten Liganden
In vorausgegangenen Arbeiten konnten unterschiedliche Derivate des Triaminoguanidin-
basierten Liganden [H6L]Cl synthetisiert werden. Alle diese Derivate enthalten mindestens
ein Bromatom pro Aromat. Durch die Einführung dieses Schweratoms hat sich die Streuinten-
sität in der Einkristallstrukturanalyse der entstehenden Kristalle verbessert. Zusätzlich besitzt
ein bromsubstituierter Ligand einen größeren sterischen Anspruch, so dass andere Strukturen
entstehen können und bereits entstanden sind. Ein Beispiel hierfür ist die Bildung eines Ok-
taeders oder einer trigonale Bipyramide in Abhängigkeit des verwendeten Liganden. Während
sich unter Verwendung von [H6L]Cl ein Oktaeder ausbildet, kann sich dieser mit [H6Br3L]Cl
nicht mehr bilden. Der Grund hierfür sind die zusätzlichen Bromatome, die an den Ecken des
Käfigs liegen. Sie beanspruchen einen so großen Raum, dass sich kein Oktaeder, sondern nur
eine trigonale Bipyramide bilden kann (Abbildung4.1.1). [149,150]
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Abbildung 4.1.1: Der sterische Einfluss der Bromatome am Beispiel des Oktaeders (links) und der
trigonalen Bipyramide (rechts) [149,150]
Der sterische Anspruch wurde pro Ligandenarm durch die Einführung eines zweiten Bro-
matoms, einer Methoxygruppe oder beidem zusammen weiter modifiziert. Die Koordination
der Metalle verläuft über das bekannte N, N, O-Koordinationsmuster (vergleiche Kapi-
tel 1). [34,142–146,148–153]
In der vorliegenden Arbeit wird nun ausgehend vom ursprünglichen [H6L]Cl eine zweite
Hydroxygruppe in der benachbarten Position zur ersten eingeführt. Die Darstellung des
Liganden [H6(OH)3L]Cl (1) erfolgt über die Schiff’sche Base Reaktion. Als Aldehyd wird
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2,3-Dihydroxybenzaldehyd verwendet. Der Ligand lässt sich über NMR-Spektroskopie, ESI-
Massenspektrometrie und Elementaranalyse hinreichend identifizieren. In welcher Konformation
der Ligand im Feststoff bzw. in der Lösung vorliegt, ließ sich im Rahmen der Arbeit nicht klären.
Auch konnte bislang noch keine Kristallstruktur des reinen Liganden oder von Komplexen mit
diesem bestimmt werden.
In Umsetzungen mit dem Liganden werden bislang nicht eindeutig identifizierbare Produktge-
mische erhalten. Ein Grund dafür könnte sein, dass nun eine Koordination an mehreren Stellen
möglich ist. Die zweite Hydroxygruppe pro Aromat bietet die Möglichkeit einer weiteren Koordi-
nationsstelle nur über zwei Sauerstoffe anstatt über das bekannte N, N, O-Koordinationsmuster
oder eine Kombination aus beidem.
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Abbildung 4.1.2: Mögliche Koordinationsmuster des neu dargestellten Triaminoguanidin-basierten Li-
ganden [H6(OH)3L]Cl (1)
Liganden mit Catecholfunktionen sind sowohl aus der Biologie als auch aus der Synthese von
Supramolekularen Aggregaten bekannt. In der Biologie komplexieren zum Beispiel die Catecho-
lateinheiten in dem Siderophor Enterobactin Eisen-Ionen so stark, dass dieses Molekül zu dem
stärksten, natürlichen, bisher untersuchten Eisen-Chelatbildner gehört (K≈ 1050 M-1). [187,188]
In der Supramolekularen Chemie werden sie unter anderem von den Arbeitsgruppen um
K.N.Raymond et al. und M.Albrecht et al. zum Aufbau von Tetraedern oder Helicaten be-
nutzt. [24, 25, 36–43, 124–134] Beispiele hierzu werden in der Einleitung (Kapitel 1) zum Teil
näher erläutert.
Die potentiellen Komplexierungen von Metallionen an den Catecholatfunktionen zusätzlich zu
den bekannten Koordinationsstellen ermöglicht es, zwei Metalle direkt nebeneinander zu binden.
Somit könnten diese miteinander wechselwirken. Gelänge eine gezielte Synthese von solchen
Komplexen, könnten zum Beispiel magnetische oder optische Eigenschaften beeinflusst werden.
Weiterführende Arbeiten werden zeigen, ob es möglich ist, mit dem neu dargestellten Liganden
[H6(OH)3L]Cl solche Supramolekulare Verbindungen mit manipulierbaren Eigenschaften dar-
zustellen.
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4.2 Koordinationsoligomere
Die unterschiedlichen Ligandenderivate von [H6L]Cl wurden in vorausgegangenen Arbeiten mit
vielen verschiedenen Metallsalzen in unterschiedlichsten Stöchiometrien umgesetzt. Manchmal
wurden auch zusätzliche Coliganden zur Verbrückung der Metallionen und/oder zur Blockie-
rung von Koordinationsstellen eingesetzt. In den Reaktionen war fast immer auch eine Base
zur Deprotonierung des Liganden anwesend. Es wurden Synthesen bei Raumtemperatur oder
unter Erhitzen in reinen Lösungsmitteln oder in Gemischen durchgeführt, immer mit dem Ziel,
das Reaktionsverhalten der einzelnen Liganden im Bezug auf die eingesetzten Metalle und ih-
ren Koordinationsmöglichkeiten zu verstehen. Insgesamt zeigen diese Arbeiten, dass bei der
Verknüpfung von zwei oder mehr Liganden drei Typen von Koordinationsmustern wiederholt
auftreten (Abbildung 4.2.1) [34,142–146,148–153]
a) b) c)
Typ 1 Typ 2 Typ 3
Abbildung 4.2.1: Wiederholt auftretende Koordinationsmuster dargestellt an ausgewählten Beispielen
a) Typ 1 ([Cd{{Pt(PPh3)}2(Br3L)}2] ·EtOH) [152]
b) Typ 2 ([{ZnCl{Pt(PPh3)}2(Br3L)}2] · 2DMF) [152]
c) Typ 3 ([{{Ga(µ-OH)2}3(Br6L)}{{Ga(acac)}3(Br6L)}2]) [145]
In Typ 1 verknüpft ein Metallion zwei Liganden, indem es von beiden dreifach chelatisierend
über N, N, O gebunden wird. Es liegt in dem Typ demnach mindestens eine oktaedrische Ko-
ordinationsumgebung am Metall vor. Die Liganden stehen fast senkrecht zueinander. Typ 2
verknüpft zwei Liganden über einen (MO)2-Vierring. Dieser bildet sich, wenn jedes Metallion
nur von einem Liganden dreifach chelatisierend über N, N, O gebunden wird und zusätzlich
der Sauerstoff des anderen Liganden das Metallion koordiniert. Es folgt eine Koordinationszahl
des Metalls von mindestens fünf. Die Liganden können verkippt zueinander oder in der gleichen
Ebene vorliegen. Der letzte dargestellte Typ beschreibt ein Verknüpfungsmuster, in dem die
Liganden parallel übereinander angeordnet sind. In Typ 3 findet die Verknüpfung direkt oder
über Coliganden in Form von zum Beispiel Hydroxo- oder Methanolato-Liganden statt. Ein Li-
gand koordiniert ein bis drei Metallionen dreifach chelatisierend und diese werden dann direkt
von einem anderen Liganden dreifach chelatisierend gebunden oder über das Sauerstoffatom
des Coligandens verbrückt. Bislang sind für diesen Typ Strukturen aus zwei oder drei Ligan-
den übereinander bekannt. Für die bisher synthetisierten Komplexe gilt, dass die enthaltenen
Liganden fast ausschließlich die sss-Konformation einnehmen. [34,142–146,148–153]
In der vorliegenden Arbeit wird der Ligand [H6Br3L]Cl unter anderem mit den Metallsal-
zen EuCl3 · 6 H2O, GdCl3 · 6 H2O, Ga(acac)3, SnCl2 · 2 H2O bzw. SnBr2 und CdCl2·2H2O
umgesetzt. Dabei entstehen die unterschiedlichsten Koordinationsoligomere, in denen sich die
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entsprechenden Verknüpfungstypen wieder finden lassen. Eine Übersicht der entstandenen
Komplexe zusammen mit ihren Reaktionsbedingungen und Zuordnung des Verknüpfungstyps
sind in Tabelle 4.2.1 dargestellt. Alle Komplexe sind bei Raumtemperatur entstanden.
Metallsalz Base Lösungsmittel/ Nr. Verknüpfungs- KZ Liganden-
Gemisch typ konformation
EuCl3 · 6 H2O Et3N Acetonitril-DMF 12 Typ 3 8 sss
EuCl3 · 6 H2O Et3N DMSO 13 Typ 1&2 8 m
GdCl3 · 6 H2O Et3N DMSO 14 Typ 1&2 8 m
Ga(acac)3 Et3N Acetonitril-DMF 15 Typ 3 5 & 6 sss
SnCl2 · 2 H2O/ Et3N Methanol-DMF/ 16 Typ 2&Typ3 6 ssa
SnBr2 Ethanol-DMF
CdCl2·2H2O NaOH keines 17 Typ 1 6 sss & ssa
Tabelle 4.2.1: Übersicht der entstandenen Koordinationsoligomere (Angabe m unter Konformation be-
deutet Modifikation der Liganden zu HL’ und H3L”)
In einer mechanochemischen Umsetzung von [H6Br3L]Cl mit CdCl2·2H2O, der
festen Base NaOH und in Anwesenheit von Et4NCl2·2H2O wird der Komplex
[Et4N]12[Cd12(H2Br3L)12] ·nLM (17) erhalten in dem der Verknüpfungstyp Typ1 vorliegt.
Die Synthese von 17 wurde zum allerersten Mal im Bezug auf den Liganden [H6Br3L]Cl und
allen anderen Derivaten vollkommen ohne Lösungsmittel durchgeführt. Auf diese Struktur wird
im Abschnitt 4.7 noch ausführlicher eingegangen. Hier wird zunächst nur das Verknüpfungs-
muster betrachtet. Die Kristallstruktur von 17 enthält drei ringförmige Koordinationsoligomere
(KO1, KO2 und KO3) die jeweils aus 12 Liganden bestehen, welche je zwei Cadmium-Ionen
dreifach chelatisierend koordinieren. Jedes Metallion wird von einem weiteren Liganden dreifach
chelatisierend gebunden, so dass die Verknüpfung der Liganden in Form von Typ 1 statt findet.
C
N
O
Br
Cd
Abbildung 4.2.2: Kristallstruktur von 17 (Seitenansicht), von links nach rechts Koordinationsoligo-
mer 1 (KO1) bis Oligomer 3 (KO3)
Die Liganden stehen in den unterschiedlichen Ringen in den folgenden Winkel zueinander:
78,8(2) ◦ (KO1), 58,3(3) ◦ bis 91,2(3) ◦ (KO2) und 83,4(3) ◦ (KO3). In KO1 bis KO3 stehen
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die Liganden, wie in anderen Strukturen dieses Types, fast senkrecht aufeinander. Aber für
KO2 werden auch deutlich kleinere Winkel, wie zum Beispiel 58,3(3) ◦ gefunden. Die Liganden
liegen entweder in der sss- oder ssa-Konformation vor. Die jeweilige Konformation wird durch
Wasserstoffbrücken innerhalb der Liganden (sss) oder zwischen Zweien (ssa) stabilisiert.
Ein weiteres Oligomer wurde aus [H6Br3L]Cl und SnCl2 · 2 H2O oder SnBr2 in einem Methanol-
DMF-Gemisch oder Ethanol-Methanol-Gemisch (jeweils 1:1) und Anwesenheit der Base Et3N
hergestellt. Es resultierte die Verbindung [{(Sn(H2Br3L))2(µ-OH)2}2] ·nLM (16), in welcher nur
ein Metallion pro Ligand dreifach chelatisierend koordiniert wird. Der Verknüpfungstyp liegt in
der Art von Typ2 vor. Die Verbrückung der vier Liganden findet zum Einem über (SnO)2-Ringe
und zum Anderen über die Koordination eines Sauerstoffatom eines weiteren Liganden am Zinn
statt. Durch diese Koordination wird jeweils ein Arm des Liganden in die anti-Stellung gedreht,
so dass der Ligand insgesamt in der ssa-Konformation vorliegt.
Sn
HL2
µ-OH
µ-OH
a
H L2
H L2
a
H L2
a
Sn
C
N
O
Br
a) b)
Abbildung 4.2.3: a) asymmetrische Einheit und b) Kristallstruktur von 16 (ohne Wasserstoffatome,
rechts: zur besseren Übersicht sind die Liganden und Coliganden einheitlich einge-
färbt)
Die sich bildenden (SnO)2-Ringe werden in 16 jedoch nicht durch die Sauerstoffatome eines
zweiten Liganden hervorgerufen, sondern durch verbrückende Hydroxid-Coliganden. Zusätzlich
wird jedes Zinn-Ion von einem Sauerstoffatom eines zweiten Liganden koordiniert. Somit liegt
in diesem Komplex eine Kombination aus Typ 2 und Typ 3 vor.
Die enthaltenen Zinn-Ionen werden während der Reaktion von Sn2+ zu Sn4+ oxidiert. Der Redox-
partner für diese Reaktion ist vermutlich der Luftsauerstoff. Dies muss jedoch noch in weiterfüh-
renden Experimenten, wie die Durchführung der Synthese unter Schutzgas, überprüft werden.
Bei Umsetzungen in anderen Lösungsmittelgemischen entstanden bislang keine Kristalle. Die
Synthese von 16 lässt sich sowohl mit SnCl2 · 2 H2O als auch mit SnBr2 durchführen, so dass Cl-
bzw. Br- folglich keinen oder denselben Einfluss auf die Komplexbildung haben. In weiterführen-
den Arbeiten sollten daher weitere Zinnsalze verwendet werden, um den Einfluss der Gegenionen
auf die Bildung zu untersuchen.
Die freien Koordinationsstellen in 16 machen die Koordination von zusätzlichen Metallionen
möglich, so dass hier Umsetzungen mit weiteren Metallsalzen in unterschiedlichen Lösungsmit-
teln sinnvoll sind.
Aus vorausgegangen Arbeiten ist bekannt, dass aus dem Liganden [H6Br6L]Cl in einer solvo-
thermalen Synthese mit Ga(acac)3 und der Base Et3N in Acetonitril Kristalle in Form von
[{{Ga(µ-OH)2}3(Br6L)}{{Ga(acac)}3(Br6L)}2] entstehen. Die Liganden werden über Typ 3
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miteinander verknüpft (Abbildung4.2.1c). [145] In der vorliegenden Arbeit sollte nun überprüft
werden, ob sich ein solcher Komplex auch mit [H6Br3L]Cl darstellen lässt.
Tatsächlich lässt sich aus einem Acetonitril-DMF-Gemisch (1:1) der isostrukturelle Komplex
[{{Ga(µ-OH)2}3(Br3L)}{{Ga(acac)}3(Br3L)}2] ·nDMF (15) bei Raumtemperatur kristallin
herstellen (Abbildung4.2.4).
C
N
O
Br
Ga
Abbildung 4.2.4: Kristallstruktur von [{{Ga(µ-OH)2}3(Br3L)}{{Ga(acac)}3(Br3L)}2] · nDMF (15)
Er weist, wie der bekannte Gallium-Komplex, eine Verknüpfung nach Typ 3 auf. Jeder Ligand
liegt in der sss-Konformation vor und koordiniert drei Galliumionen. Die drei Liganden sind fast
parallel zueinander im Abstand von 3,01(2) Å und 3,05(2) Å angeordnet. Die Verbrückung fin-
det über Hydroxo-Coliganden statt. Die Koordinationsumgebung der Galliumionen des mittleren
Liganden ist verzerrt trigonal bipyramidal, die der äußeren verzerrt oktaedrisch. Die Koordina-
tionssphäre der äußeren Metallionen wird je durch einen (acac)--Coliganden vervollständigt.
Die Ausbeute von 15 mit 96,8% ist verhältnismäßig hoch, es liegt eine gute Reproduzierbar-
keit des Ergebnisses vor. Abschließend kann zu 15 festgestellt werden, dass eine fast analoge
Synthese des isostrukturellen Komplexes möglich ist. Die Überprüfung, ob der Komplex auch
solvothermal dargestellt werden kann, steht noch aus.
Neben Umsetzungen mit CdCl2·2H2O, SnCl2 · 2 H2O bzw. SnBr2 und Ga(acac)3 wurde der
Ligand [H6Br3L]Cl erstmals mit Lanthanoidsalzen umgesetzt. Es wurde EuCl3 · 6 H2O und
GdCl3 · 6 H2O verwendet. Deren häufigste Koordinationszahlen sind sechs bis neun. [166] Somit
bieten sie möglicherweise eine höhere Koordinationszahl und eine andere Koordinationsumge-
bung als die bereits verwendeten Metallionen. Des weiteren wurde ihr Reaktionsverhalten im
Bezug auf den Liganden bislang wenig erforscht.
Bisher wurde nur der heteronukleare Komplex [{{Eu(H2O)(EtOH)}{Pt(PPh3)}Br3(OMe)3L}2]
(HN2) in einer Umsetzung von [{Pt(PPh3)}(H3Br3(OMe)3L)] mit EuCl3 · 6 H2O aus ei-
nem Ethanol-Methanol-Gemisch (2:1) erhalten (Abbildung4.5.4). Der Komplex liegt in dem
Verknüpfungsmodus nach Typ3 ohne verbrückenden Coliganden vor. [153] Der Komplex
[{Eu(DMF)2(H2Br3L)}2] (12) besitzt ein ähnliches Koordinationsmuster wie der bekannte he-
teronukleare Komplex. Es liegt auch hier die Verknüpfung nach Typ 3 ohne verbrückenden Co-
liganden vor. Der Komplex wird aus einem Acetonitril-DMF-Gemisch (1:1) in Anwesenheit der
Base Et3N erhalten. In ihm koordinieren die Liganden in sss-Konformation jeweils die beiden ent-
haltenen Europium-Ionen dreifach chelatisierend. Die Metallionen sind verzerrt anti-prismatisch
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koordiniert, die Koordinationssphäre wird je von zwei DMF-Molekülen vervollständigt. In dem
bekannten Europium-Komplex liegt ebenfalls die Koordinationszahl acht vor, die koordinierten
Lösungsmittelmoleküle sind jedoch je ein Wasser- und ein Ethanol-Molekül. In 12 bleibt in bei-
den Liganden die dritte Koordinationsstelle des Ligandens frei, wohingegen im anderen Komplex
diese Stelle durch ein Pt(PPh3)-Fragment belegt ist (Abbildung4.2.5). [153] Die Liganden in 12
liegen mit einem Winkel von 5(2) ◦ fast parallel zueinander, der Abstand zwischen den zentralen
Kohlenstoffen beträgt 2,93(2) Å . Damit ist er vergleichbar mit dem Abstand in 15 (3,01(2) Å
und 3,05(2) Å), in welchem die Liganden durch Coliganden verbrückt werden. In HN2 wird ein
etwas größerer Winkel von 12(2) ◦ und ein Abstand von 3,41(2) Å gefunden. Dies kann auf den
sterischen Einfluss des Pt(PPh3)-Fragment zurückgeführt werden.
a) b)
Abbildung 4.2.5: Kristallstruktur von a) [{Eu(DMF)2(H2Br3L)}2] (12) und b)
[{{Eu(H2O)(EtOH)}{Pt(PPh3)}Br3(OMe)3L}2] (HN2) (Zur bessern Übersicht
sind die Liganden rot und blau eingefärbt und in b) koordiniertes Lösungsmittel
sowie die (PPh3)-Reste nicht dargestellt) [153]
Obwohl zwei unterschiedliche Lösungsmittelgemische und Liganden/Komplexe eingesetzt wur-
den, sind zwei sehr ähnliche Komplexe entstanden. Eine analoge Umsetzung von [H6Br3L]Cl mit
EuCl3 · 6 H2O mit den in Tabelle 4.2.2 dargestellten Lösungsmitteln/Gemischen brachte jedoch
keine analysierbaren Produkte.
MeOH EtOH DMF Acetonitril DMSO
MeOH ⋆ HN2 ⋆ ⋆ 13
EtOH ⋆ ⋆ ⋆ 13
DMF ⋆ 12 UK1
Acetonitril ⋆ 13
Tabelle 4.2.2: Zum Versuch der analogen Synthese verwendete Lösungsmittel/Gemische (1:1) mit Kenn-
zeichnung der bisher erhaltenen Lanthanoidkomplexe (⋆ = verwendete Lösungsmit-
tel/Gemische, UK1=bisher noch nicht lösbare Kristallstruktur mit neuen Gitterkon-
stanten)
Weiter wurden auch Umsetzungen von EuCl3 · 6 H2O und GdCl3 · 6 H2O in DMSO und Gemi-
schen von diesem mit Methanol, Ethanol, DMF und Acetonitril durchgeführt. Aus den Synthe-
sen in DMSO, sowie in Gemischen mit Methanol, Ethanol oder Acetonitril (jeweils 1:1), werden
Kristalle des Komplexes [{{Eu(DMSO)}2(HL’)(H3L”)}2(µ-OH)2] · 7DMSO (13) erhalten. Die-
ser unterscheidet sich stark von den beiden anderen Europium-Komplexen (Abbildung4.2.6a).
Die Liganden liegen modifiziert als HL’ und H3L” vor (Abbildung4.2.6b und c). Es findet bei
der Bildung von 13 in beiden Liganden eine Triazolbildung statt. In H3L” findet zusätzlich eine
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Umkehrung der Schiff’schen Base Reaktion statt, so dass ein 5-Bromsalicyl-Aldehyd an einem
Arm wieder abgespalten wird. Auch hier liegt vermutlich eine oxidative Triazolbildung vor (ver-
gleiche Kapitel 4.4).
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Abbildung 4.2.6: a) [{{Eu(DMSO)}2(HL’)(H3L”)}2(µ-OH)2] · 7DMSO (13) b) modifizierter Ligand
HL’ c) modifizierter Ligand H3L”
Als Verknüpfungsmuster wird eine Kombination aus Typ1&2 gefunden. In 13 werden pro
Komplex vier Europium-Ionen gefunden, diese werden jeweils einmal zweifach und einmal drei-
fach chelatisierend von zwei modifizierten Liganden gebunden (Typ 1). Zusätzlich werden die
verzerrt antiprismatischen Metallionen von einem Sauerstoffatom eines dritten Liganden und ei-
nem verbrückenden Hydroxo-Coliganden koordiniert, so dass ein (EuO)2-Vierring entsteht. Die-
ser lässt sich, wie der (SnO)2-Ring, in 16 als Art von Typ 2 beschreiben. In 13 wird allerdings
nur ein Sauerstoff von einem verbrückenden Coliganden zur Verfügung gestellt. Die Koordinati-
onssphäre des Europium-Ions wird jeweils von einem Sauerstoffatom eines DMSO-Moleküls ver-
vollständigt. Neben den bisher beschriebenen erhaltenen Kristallen wurden zusätzlich rot-orange
Kristalle (UK1) aus einem DMSO-DMF-Gemisch (1:1) erhalten, die andere Gitterkonstanten
als 12 und 13 aufweisen.
a [Å] b [Å] c [Å] α [◦] β [◦] γ [◦] V [Å3]
UK1 19,29(4) 37,14(6) 21,48(5) 89,8(2) 97,5(2) 89,7(2) 15260(5)
12 28,776(5) 37,537(2) 25,983(2) 90 90 90 28066(5)
13 14,4400(5) 15,7422(6) 18,2586(6) 74,988(3) 86,298(3) 75,568(3) 3882,3(2)
Tabelle 4.2.3: Gitterkonstanten von UK1 im Vergleich mit 12 und 13
Die zugehörige Kristallmessung ließ sich jedoch auf Grund der schwachen Streueigenschaft des
Kristalles nicht lösen. Eine Reproduktion der Kristalle war im Rahmen der vorliegenden Arbeit
nicht möglich.
Ein isostruktureller Komplex zu 13 lässt sich mit GdCl3 · 6 H2O in DMSO und Anwesenheit einer
Base als [{{Gd(DMSO)}2(HL’)(H3L”)}2(µ-OH)2] · 7DMSO 14 herstellen. Neben der Synthese
in DMSO, wurden Umsetzungen mit den gleichen Lösungsmittel/Gemischen (Tabelle 4.2.2), die
in den Umsetzungen mit EuCl3 · 6 H2O verwendet wurden, ausprobiert. Es ließ sich kein weiterer
Komplex isolieren.
Die erhaltenen Lanthanoidkomplexe 12, 13 und 14 zeigen, dass eine Koordination dieser Metal-
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lionen mit dem Liganden [H6Br3L]Cl möglich ist. Eine Übertragbarkeit der Synthesebedingungen
kann bei 13 und 14 festgestellt werden. Der strukturelle Aufbau von 12 ist vergleichbar mit
[{{Eu(H2O)(EtOH)}{Pt(PPh3)}Br3(OMe)3L}2] (HN2), die Synthesebedingungen jedoch ver-
schieden. [153] Eine Übertragung ist hier nicht möglich. Das verwendete Lösungsmittel scheint
Einfluss auf den sich bildenden Komplex zu haben. Es wird in jedem Komplex an das jeweilige
Metallion koordiniert.
Die Liganden in den Komplexen 12, 13 und 14 besitzen alle noch freie Koordinationsstellen, in
die versucht werden kann, weitere Metallionen zu koordinieren, um heteronukleare Lanthanoid-
Komplexe zu synthetisieren. Dass dies, zum Beispiel im Falle von 12, möglich ist, zeigt
der bereits bekannte heteronukleare Komplex [{{Eu(H2O)(EtOH)}{Pt(PPh3)}Br3(OMe)3L}2]
(HN2). [153] Zusätzlich könnte die entstandene NH2-Gruppe in den Komplexen 13 und 14 dazu
genutzt werden, einen weiteren, anderen Aldehyd dort zu ergänzen.
Weiter sollten zusätzliche Synthesebedingungen variiert und optimiert werden, um die Ausbeu-
te zu erhöhen und weitere Komplexe zu synthetisieren. Die so entstehenden Komplexe sollten
unterschiedliche optische Eigenschaften haben, die zum Beispiel mit Hilfe von Fluoreszenzspek-
troskopie untersucht werden könnten.
Generell zeigt die Synthese der verschiedenen Br3L-basierenden Komplexe dieser Arbeit erneut,
dass die unterschiedlichsten Verknüpfungsmuster der Liganden und Koordinationsgeometrien an
den Metallen erhalten werden können. Die erhaltenen Muster können jedoch den bekannten Ty-
pen (Typ 1 bis Typ3) zugeordnet werden. Insgesamt zeigen die erhaltenen Verbindungen, dass
eine Vorhersage der Verknüpfungsmuster auf Grund des verwendeten Lösungsmittel/Gemisch
nicht immer möglich ist. Dennoch lassen sich die Synthesebedingungen, die zu 15 führen, von
einem bekannten Beispiel übertragen. [145] Weiter kann auch im Fall von 13 und 14 ein isostruk-
tureller Komplex erhalten werden, wenn die Lanthanoidsalze jeweils in DMSO umgesetzt werden.
In wie weit diese Ergebnisse auch auf die Bildung von anderen Komplexen basierend auf densel-
ben Metallionen jedoch mit anderen Gegenionen oder auf weitere Lanthanoidsalze übertragbar
sind, werden weiterführende Arbeiten zeigen.
4.3 Selektive Belegung
Einen Ansatz zur Erforschung des Einflusses der Synthesebedingungen auf die Koordinationsum-
gebung und das Verknüpfungsmuster des eingesetzten Metallions, bietet die selektive Belegung
der Koordinationsstellen der Ligandenderivate. Mit diesem Ansatz beschäftigt sich die Arbeits-
gruppe um I.M.Oppel seit 2007. Er beruht darauf, ein oder zwei Koordinationsstellen mit einem
Metallfragment so zu belegen, dass sie in weiteren Reaktionen dauerhaft belegt bleiben. Damit
sind zwei oder nur eine Koordinationsstelle am Liganden frei, deren Reaktionsverhalten somit
isoliert betrachtet werden kann. Folglich werden damit die Möglichkeiten der sich bildenden
Komplexe reduziert.
Eine selektive Belegung war zuvor mit den eingesetzten Metallsalzen nicht möglich, es entstand
in der Regel ein 1:3-Verhältnis von Ligand zu Metall. Folglich wird mit dem Ansatz der se-
lektiven Belegung auch erforscht, ob diese generell möglich ist, welche Synthesebedingungen zu
den gewünschten Produkten führen und ob diese auf andere Liganden oder ähnliche Metallsalze
übertragbar sind.
Bislang beruhen alle selektiven Belegungen auf Umsetzungen mit [MCl2(PR3)2] (M=Pt
2+,
Pd2+ und R=Et, Ph). In vorausgegangen Arbeiten wurden bereits die in Tabelle 4.3.1 mit
√
markierten Kombinationen erfolgreich synthetisiert und mittels Kristallstrukturanalyse, NMR-
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Spektroskopie, ESI-Massenspektrometrie oder Elementaranalyse untersucht. Die mit ⋆ markier-
ten Kombinationen wurden im Rahmen der vorliegenden Arbeit untersucht. Die Zahlen in Klam-
mern geben die entsprechenden, eindeutig charakterisierbaren Produkte an, welche in Kapitel 3
ausführlich beschrieben werden.
[H6Br3L]Cl [H6Br3(OMe)3L]Cl
1:1 1:2 1:3 1:1 1:2 1:3
[PtCl2(PPh3)2]
√ √
(2)
√ √ √
[PdCl2(PPh3)2] ⋆ (3) ⋆ (4) ⋆
√
[PtCl2(PEt3)2] ⋆ (6) ⋆ ⋆
[PdCl2(PEt3)2] ⋆ ⋆ (5) ⋆ ⋆ (7)
√
Tabelle 4.3.1: Kombinationen von Liganden mit Metallsalzen zur selektiven Belegung (
√
=aus voraus-
gegangenen Arbeiten [152,153], ⋆=aus der vorliegenden Arbeit)
Die Tabelle zeigt, dass eine selektive Belegung bei den genannten Ligandenderivaten möglich, die
systematische Erforschung jedoch noch nicht abgeschlossen ist. Die vorliegende Arbeit basiert
weitesgehend auf dem Ligandenderivat [H6Br3L]Cl, welches Hauptbestandteil dieser Arbeit war.
Ausgehend von der Belegung des Liganden mit ein bis drei Pt(PPh3)-Fragmenten wurde nun
die Übertragbarkeit auf Synthesen mit anderen Organophosphin-Metall-Fragmenten überprüft.
Dazu wurde zunächst das Metallion Pt2+ gegen Pd2+ ausgetauscht. Beide Metalle koordinieren
bevorzugt quadratisch-planar und sind in Form von [MCl2(PPh3)2] darstellbar. Allerdings gilt
Platin als inerter als Palladium, so dass dies die Reaktionskinetik beeinflussen sollte. [166]
Es wurde versucht, die Synthesebedingungen, die zu den Platin-Komplexen führen, auf die Um-
setzungen mit [PdCl2(PPh3)2] zu übertragen. Dies erfolgt problemlos und so können die ent-
sprechenden 1:1- (3) und 1:2-Komplexe (4) dargestellt und analysiert werden. Der 1:3-Komplex
konnte bislang, wie bereits bei dem Platin-Analogon, nicht isoliert, sondern nur in einem katio-
nischen ESI-Massenspektrum detektiert werden.
N
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Abbildung 4.3.1: Die selektive Belegung von [H6Br3L]Cl mit Pd(PPh3)-Fragmenten
(a) [Pd(PPh3)(H3Br3L)] (3), b) [{Pd(PPh3)}2(HBr3L)] (4),
c) [{Pd(PPh3)}3(Br3L)]
+)
Der 1:2-Komplex 4 bildet sich in einer Umsetzung von Ligand zu Metallsalz im Verhältnis 1:2,
aber auch 1:3, wenn alle Edukte direkt mit einem Überschuss an Base zusammen gegeben und
für eine Stunde unter Rückfluss erhitzt werden. Als Lösungsmittel wurde Methanol gewählt, in
diesem ist das Metallsalz nicht bzw. nur schwer löslich.
Im Gegensatz dazu wird der 1:1-Komplex 3 nur erhalten, wenn zu einer Lösung des Ligan-
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den in Methanol mit einem zweifachen stöchiometrischen Anteil an Base (so wird eine bessere
Löslichkeit des Ligandens erzielt), langsam das Palladiumsalz, gelöst in Chloroform oder DMF,
zugetropft wird. Folglich kann die Reaktion über die Zugabegeschwindigkeit des Metallsalzes
gesteuert werden.
Obwohl die Reaktionsbedingungen direkt übertragbar sind, werden jedoch für 3 und 4 Ausbeu-
ten von 52,0% und 96,1% erhalten. Beide sind höher als die Ausbeute des analogen 1:2-Platin-
Komplexes mit 40,5%. Eine Ausbeute des 1:1-Komplexes wurde im Rahmen der vorausgegan-
genen Arbeit nicht bestimmt. Die Ausbeute von 4 ist mehr als doppelt so groß, wie die des
Platin-Analogons. In diesem Ergebnis spiegelt sich die höhere Inertheit des Platins wieder. Eine
Verlängerung der Zeit des Erhitzen unter Rückfluss im Falle des Platin-Komplexes führt zu keiner
Ausbeutenerhöhung, sondern vermutlich nur zur vermehrten Bildung des 1:3-Komplexes. [152]
Das NMR-Spektrum von 4 zeigt, dass sich auch in dieser Reaktion ein Nebenprodukt bildet.
Dieses kann aber mit Hilfe der NMR-Spektren, sowie zusätzlicher ESI-Massenspektrometrie und
einer Elementaranalyse nicht eindeutig bestimmt werden. Die NMR-Spektren lassen zudem auf
Grund der Überlagerung der Phenylprotonen des Coligandens mit einem Teil der aromatischen
Protonen des Ligandens keine vollständige Zuordnung zu.
In der Kristallstruktur von 4 bleibt zudem, wie im Platin-Analogon, eine Restelektronendichte
von 3,57 Elektronen pro Å3 in einem Abstand zu den Koordinationstellen (N, N, O) übrig, der
für ein weiteres Metallion sinnvoll wäre. Die Restelektronendichte kann nicht erfolgreich model-
liert werden. Eine Aussage über das Nebenprodukt lässt sich auch hierüber nicht treffen. Die
Kristallstrukturanalyse liefert aber trotzdem ein eindeutiges Strukturbild von 3 und 4. In den
entstehenden Palladiumkomplexen koordinieren die Pd(PPh3)-Fragmente über das bekannte N,
N, O-Koordinationsmuster. Die Palladiumionen liegen jeweils verzerrt quadratisch-planar vor.
In 4 liegt eine stärkere Verdrillung des Liganden vor, was durch den sterischen Einfluss des
zweiten PPh3-Coliganden hervorgerufen wird. Diese Beobachtungen stimmen mit den bereits
bekannten Platin-Komplexen überein.
Bei dem 1:2-Komplex in Form von [{Pt(PPh3)}2(HBr3L)] blieb ebenfalls eine Restelektronen-
dichte von 3,06 Elektronen pro Å3 in Form von Q1 an der letzten freien Koordinationsstelle
übrig. Dieses Q1 befindet sich auch in Abständen zu den Koordinationsstellen (N, N, O), die
für ein drittes Metallion sinnvoll wären. Eine Modellierung dessen war nicht möglich. [152]
Aus einem Kristallisationsansatz zur Darstellung des heteronuklearen Komplexes
[{CdCl{Pt(PPh3)}2(Br3L)}2·DMF]·2 DMF wurde nach circa zwei Jahren ein Kristall iso-
liert, der in Form von 2 vorliegt. [152]
a) b)
Pt
C
N
O
Br
P
Cl
Abbildung 4.3.2: Kristallstruktur von 2a) 90% 2b) 10%
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Der Datensatz ließ diesmal eine Modellierung der Fehlordnung zu. Der entstandene Kristall
enthält den Komplex 2a ([{Pt(PPh3)}2(HBr3L)]) und 2b ([{Pt(PPh3)}2(PtCl)(Br3L)]). Das
resultierende Strukturmodell besteht aus 90% von 2a und zu 10% aus 2b.
Eine Elementaranalyse bestätigt das Vorhandensein von 2a und 2b nebeneinander. Das Ver-
hältnis mit 85% (2a) zu 15% (2b) unterscheidet sich nur geringfügig von den Kristalldaten.
In einem ESI-Massenspektrum ist der Molekülpeak von 2b nicht zu sehen, da es sich um einen
ungeladenen Komplex handelt.
Die erneute Messung der Kristallstruktur von 2 liefert folglich die Erklärung für die hohe Rest-
elektronendichte, die in der anderen Messung übrig blieb und gibt eine eindeutige Identifizierung
des entstandenen Nebenproduktes.
Die Komplexe 3 und 4, sowie das Vorhandensein des 1:3-Komplexes, zeigen, dass die selektive
Belegung mit Pd(PPh3)-Fragmenten möglich und kontrollierbar ist. Die Komplexe entstehen
unter denselben Reaktionsbedingungen wie die Platin-Analoga, jedoch auf Grund der geringe-
ren Inertheit des Platin-Ions mit höheren Ausbeuten. Die erhaltenen Komplexe können nun in
weiterführenden Arbeiten dazu genutzt werden, um heteronukleare Komplexe mit Pd(PPh3)-
Fragmenten herzustellen.
Eine weitere Variation der selektiven Belegung der Koordinationsstellen am Liganden fand durch
die Verwendung eines anderen organischen Restes des Metallfragmentes statt. Hierzu wurden
für die Umsetzungen nun Metallsalze in Form von [MCl2(PEt3)2] (M=Pt
2+, Pd2+) benutzt.
Der Vorteil der Verwendung von Salzen mit PEt3-Coliganden beruht darauf, dass die Protonen
dieser Reste sich nicht in den NMR-Spektren mit den aromatischen Signalen des Liganden über-
lagern. Zusätzlich interessierte es, ob eine selektive Belegung mit diesen Fragmenten ebenfalls
möglich ist, da der sterische Anspruch der Coliganden zwar noch groß, aber kleiner als der von
den PPh3-Resten ist.
Es wurde versucht, die erfolgreichen Synthesestrategien, die zur selektiven Belegung von
[H6Br3L]Cl mit M(PPh3)-Fragmenten (M=Pt
2+, Pd2+) führen, auf die Umsetzungen mit
[MCl2(PEt3)2] (M=Pt
2+, Pd2+) zu übertragen. Obwohl die Synthesen alle analog und auch
in Variationen durchgeführt wurden, konnte bislang nur der in Abbildung4.3.3 dargestellte 1:2-
Komplex [{Pd(PEt3)}2(HBr3L)] (5) erfolgreich isoliert und analysiert werden.
Pd
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N
O
Br
P
Abbildung 4.3.3: Die selektive Belegung von [H6Br3L]Cl mit zwei Pd(PEt3)-Fragmenten
[{Pd(PEt3)}2(HBr3L)] (5)
Der erhaltene Komplex 5 ist in hohen Ausbeuten (80,2%) reproduzierbar. Für die analogen
Komplexe beruhend auf [H6Br3(OMe)3L]Cl und [H6Br6(OMe)3L]Cl werden vergleichbar hohe
Ausbeuten mit 79,5% und 92,5% erhalten. [153] Der Coligand PEt3 sollte sich zusätzlich im
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Vergleich zu dem sterisch anspruchsvolleren PPh3 auf die Reaktionskinetik auswirken und damit
zu einer höheren Ausbeute führen. Der direkte Vergleich mit 4, welcher in einer Ausbeute von
96,1% entsteht, widerlegt jedoch diese Annahme.
Die Analyse von 5 findet neben der Kristallstrukturanalyse über ESI-Massenspektrometrie, Ele-
mentaranalyse und NMR-Spektroskopie statt. In dem ESI-Massenspektrum können neben dem
Produktpeak von 5 auch die Isotopenmuster des entsprechenden 1:1- und 1:3-Komplexes mit
Pd(PEt3)-Fragmenten gefunden werden. Die aufgenommene Elementaranalyse sowie die NMR-
Spektren zeigen jedoch, dass die 1:1- und 1:3-Komplexe nur als Spuren neben 5 vorliegen. Trotz-
dem zeigt dies, dass die Bildung der Komplexe möglich ist. Weiterführende Arbeiten mit weiteren
Variationen der Synthesen könnten demnach eine Isolierung der Komplexe ermöglichen.
Ein Vergleich der Kristallstrukturen von 5 mit 4 zeigt eine hohe Übereinstimmung der erhalte-
nen Bindungswinkel und -längen um die jeweiligen Palladiumionen. Folglich scheint der Einfluss
der Coliganden auf die verzerrt quadratisch-planare Koordination gering. Der unterschiedliche
sterische Anspruch der Organophosphine wirkt sich jedoch auf die Verdrillung des Liganden aus.
So wird der Phenylring (E(3)) des Liganden, welcher direkt von den beiden Coliganden umgeben
ist, in 4 mit 37,5(8) ◦ um 14 ◦ stärker aus der zentralen Ligandenebene (E(0)) herausgedreht als
der von in 5 (23,5(6) ◦).
Der entstandene Komplex 5 wurde im Rahmen der Arbeit unter anderem mit CdCl2·2H2O und
ZnCl2 umgesetzt. Es resultieren die heteronuklearen Komplexe 8, 9 und 10, auf diese wird in
einem weiteren Abschnitt näher eingegangen (Abschnitt 4.5).
4.4 Triazolbildung
Neben dem 1:2-Komplex 5 entstanden weitere Verbindungen mit M(PEt3)-Fragmenten
(M=Pt2+, Pd2+), zum Einen bei einer Synthese mit [H6Br3L]Cl und cis-[PtCl2(PEt3)2] der
Komplex [Pt(PEt3)(H2Br3L’)] (6) und zum Anderen bei der Umsetzung von [H6Br3(OMe)3L]Cl
mit trans-[PdCl2(PEt3)2] das Produkt [Pd(PEt3)(H2Br3(OMe)3L’)] (7) (Abbildung4.4.1).
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Abbildung 4.4.1: Triazolbildung bei der selektiven Belegung a) von [H6Br3L]Cl mit einem Pt(PEt3)-
Fragment ([Pt(PEt3)(H2Br3L’)], 6) und b) von [H6Br3(OMe)3L]Cl mit einem
Pd(PEt3)-Fragment ([Pd(PEt3)(H2Br3(OMe)3L’)], 7)
In beiden Synthesen findet eine Modifikation der ursprünglichen Liganden statt. Es bilden sich
innerhalb der Liganden jeweils ein Triazolring, so dass der Ligand Br3L’ (6) bzw. Br3(OMe)3L’
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(7) entsteht.
Eine Triazolbildung wurde bereits in vorausgegangenen Arbeiten sowie in den Komplexen 13
und 14 beobachtet. [142, 145, 149] Es wird vermutet, dass es sich auch hier um eine oxidati-
ve Triazolbildung, hervorgerufen durch Luftsauerstoff, handelt. Eine zusätzliche Reduktion der
Iminfunktion wird weder für 6 noch für 7 beobachtet.
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Abbildung 4.4.2: Formale Bildung des Triazols in 6
Um die Ursache für die Bildung des Ringes zu klären, könnten weiterführende Experimente,
wie die Durchführung des Versuches unter Luftausschluss, unter externer Luftzufuhr oder die
Zugabe eines Oxidationsmittels, wie H2O2 helfen. Aber auch die Untersuchung des Liganden mit
Hilfe von Cyclovoltammetrie könnte hilfreich sein. Alle Experimente dienen dazu, das Redox-
verhalten des Liganden besser kennenzulernen. Erste Experimente unter Luftausschluss zeigten
anhand der chemischen Verschiebung in einem NMR-Spektrum, dass das Triazol nur noch in
Spuren vorhanden ist, neben diesem aber ein anderes Produkt mit einem dreifachen Signalsatz
der aromatischen Ligandprotonen als Hauptkomponente vorliegt. Die genaue Analyse und Cha-
rakterisierung des Produktes steht jedoch noch aus. [189,190]
Die Verbindungen 6 und 7 werden auf unterschiedliche Arten, jedoch beide aus Methanol syn-
thetisiert. So entsteht 6 in einer Umsetzung, in welcher ein 1:1 Verhältnis von Metallsalz zu
Ligand mit einem Überschuss an Base eingesetzt und alles direkt zusammen gegeben wird. In
Umsetzungen des Liganden mit M(PPh3)-Fragmenten (M=Pt
2+, Pd2+), die unter direkter Zu-
gabe statt fanden, konnten bislang keine 1:1-Komplexe isoliert werden. Auch ein Überschuss an
Base wirkte sich bislang negativ auf die Produktbildung aus.
Der Komplex 7 entsteht in einer Synthese, die, leicht verändert, zu den anderen bekannten
1:1-Komplexen, wie [Pd(PPh3)(H3Br3L)] (3) bzw. [Pt(PPh3)(H3Br3L)] führt. [152] Der Unter-
schied der Synthesen besteht in den verwendeten Lösungsmitteln. So wurde in der Synthese
von 7 sowohl der vorgelegte Ligand als auch das zugetropfte Metallsalz in Methanol gelöst.
In den vorausgegangenen Reaktionen wurde das Metallsalz entweder in DMF oder Chloroform
gelöst und zugetropft. In einer vorausgegangenen Arbeit konnte bereits der 1:2-Komplex mit
[H6Br3(OMe)3L]Cl, analog zu den anderen 1:2-Synthesen, erfolgreich synthetisiert werden. [153]
Um so erstaunlicher ist die beobachtete Triazolbildung in 7.
Ein Vergleich der Kristallstrukturen von 6 und 7 zeigt, dass die Bindungslängen rund um die
Triazole in beiden Verbindungen im Rahmen der Standardabweichung identisch sind. Dies ist
auch der Fall für die Winkel der verzerrt quadratisch-planaren Koordinationsumgebung der Me-
tallionen. Es scheint demnach irrelevant für die Triazolbildung, welches der beiden Metallsalze
verwendet wird. Unterschiedlich ist jedoch die Konformation der Liganden in den Kristallstruk-
turen. So liegt der Ligand in 6 in der sss und in 7 in der ssa-Konformation vor. Die Erklärung für
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die beiden Konformationen liefern Wasserstoffbrücken. So wird die syn-Stellung der jeweiligen
Ligandenarme durch eine Wasserstoffbrücke zwischen O(XY1) und N(XY2) hervorgerufen und
die anti-Stellung in 7 durch eine entsprechende Brücke zum freien Lösungsmittel (CH2Cl2).
Beide Komplexe können neben der Einkristallstrukturanalyse über ESI-Massenspektrometrie,
Elementaranlyse und NMR-Spektroskopie analysiert werden. Die 2D-NMR-Spektren von 7 zei-
gen, dass in Lösung die Konformation sss vorliegt, sich also der Arm, welcher in der Kristallstruk-
tur in der anti-Stellung vorliegt, in die syn-Stellung dreht. Diese Drehung ist über die C-C=N-
Einfachbindung möglich. Sie ist dadurch zu erklären, dass die intermolekulare Wasserstoffbrücke
zu einem freien Lösungsmittelmolekül in der Kristallstruktur ihren Einfluss verliert, wenn die
Substanz gelöst wird. Denn dann ist das Molekül vollständig von Lösungsmittel umgeben. Nun
scheint eine mögliche intramolekulare Wasserstoffbrücke zwischen O(XY1) und N(XY2) größe-
ren Einfluss auf die Konformation zu haben.
Die Ausbeute ist bei 6 mit 66,9% deutlich höher als bei 7 mit 17,8%, obwohl 6 auf dem iner-
teren Metallion basiert. Dies steht im Widerspruch mit dem Ergebnis welches von 3 und 4 im
Vergleich zum Platin-Analogon erhalten wird. Eine exakte Übertragung der Synthesestrategie
von 6 auf die Umsetzung von [H6Br3(OMe)3L]Cl mit trans-[PdCl2(PEt3)2] steht noch aus. Dies
würde auch zeigen, ob der Ligand einen Einfluss auf die Reaktion hat.
Ebenfalls wurden noch keine Umsetzungen mit weiteren Metallsalzen, wie CdCl2·2H2O oder
ZnCl2 durchgeführt, um unter Umständen heteronukleare Metallkomplexe zu erhalten. In die-
sen Komplexen könnten bis zu zwei weitere Metallionen vom Liganden koordiniert werden. Durch
die Triazolbildung ist die Koordination eines zweiten Metallions in direkter Nachbarschaft zum
Platin-/Palladiumion möglich, so dass diese beiden miteinander wechselwirken könnten und
folglich eine Manipulation der zum Beispiel optischen oder magnetischen Eigenschaften möglich
wäre.
Die Koordination von zwei Metallen in direkter Nachbarschaft auf Grund einer Triazolbildung
ist generell möglich, sie wird in der vorliegenden Arbeit für die Komplexe 13 und 14 beobachtet
(Abschnitt 4.2).
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4.5 Heteronukleare Komplexe
Durch die selektive Belegung von Koordinationsstellen der Liganden sind nun ideale Bausteine
entstanden, die mit weiteren Metallionen umgesetzt werden können, so dass gezielt ihr Verhal-
ten mit nur einer oder zwei Koordinationsstellen des Liganden im Bezug zum Beispiel auf den
Lösungsmitteleinfluss beobachtet werden kann.
Komplexe, die durch die selektive Belegung von [H6Br3L]Cl und [H6Br3(OMe)3L]Cl mit
Pt(PPh3)-Fragmenten entstehen, konnten in vorausgegangen Arbeit zur Darstellung von hete-
ronuklearen Übergangsmetallkomplexen genutzt werden. Es wurden Verbindungen mit Cd2+,
Zn2+ oder Eu3+ synthetisiert. [152, 153] In der vorliegenden Arbeit wurde versucht, weitere
Komplexe basierend auf [{Pd(PEt3)}2(HBr3L)] (5) und [{Pt(PPh3)}(H3Br3(OMe)3L)] zu er-
halten. In der folgenden Tabelle 4.5.1 sind diese Komplexe zusammen mit dem verwendeten
Lösungsmittel/Gemischen (LM) aufgelistet. Die Verbindungen aus vorausgegangenen Arbeiten
sind mit HN1 bis HN4 (HN=heteronuklearer Komplex) durchnummeriert. Jedem der Komplexe
kann einer der drei in Abbildung4.2.1 (Abschnitt 4.2) dargestellten Verknüpfungstypen (VT)
zugeordnet werden.
heteronukleare Komplexe Nr. LM VT
aus vorausgegangenen Arbeiten
[Cd{{Pt(PPh3)}2(Br3L)}2] · EtOH HN1 EtOH& Typ 1
MeOH
[{CdCl{Pt(PPh3)}2(Br3L)}2·DMF]·2 DMF HN3 DMF Typ 2
[{ZnCl{Pt(PPh3)}2(Br3L)}2] · 2DMF HN4 DMF Typ 2
[{{Eu(H2O)(EtOH)}{Pt(PPh3)}Br3(OMe)3L}2] HN2 EtOH& Typ 3
MeOH
der vorliegenden Arbeit
[Cd{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}2]· n LM 8 EtOH& Typ 1
MeOH
[Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}2]· 5EtOH 9 EtOH& Typ 1
MeOH
[Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}{{Pd(PEt3)}(H2Br3L)}]· nLM 10 DMF Typ 1
[{Cu2(µ-OCH3){Pt(PPh3)}(Br3(OMe)3L)}2] ·12EtOH · 4H2O 11 EtOH& Typ 3
MeOH
Tabelle 4.5.1: Übersicht der entstandenen heteronuklearen Komplexe
(LM = Lösungsmittel/Gemische und VT = Verknüpfungstyp) [152,153]
Die Komplexe aus vorausgegangen Arbeiten zeigen, dass alle drei Verknüpfungstypen isoliert
werden konnten. Im Fall des Übergangmetalls Cadmium ist der Erhalt der Verknüpfung von
zwei Liganden mit Hilfe des Lösungsmittel beeinflussbar. So entsteht Typ1 (HN1) in einem
Ethanol-Wasser-Gemisch und Typ 2 (HN3) in DMF. Analog zu HN3 lässt sich mit ZnCl2 der
Komplex HN4 ebenfalls aus DMF erhalten. Im Bezug auf das eingesetzte EuCl3 · 6 H2O wird
bei einer Umsetzung in einem Ethanol-Methanol-Gemisch der Komplex HN2 des Types 3
dargestellt. [152,153]
In der vorliegenden Arbeit wurde basierend auf diesen Ergebnissen der 1:2-Komplex
[{Pd(PEt3)}2(HBr3L)] (5) mit CdCl2 · 2H2O und ZnCl2 sowohl in einem Ethanol-Methanol-
Gemisch als auch in reinem DMF umgesetzt.
Dabei entstand in der Synthese 5 mit von CdCl2 · 2H2O der isostrukturelle Komplex
[Cd{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}2]· n LM (8) zu HN1 (Abbildung4.5.1). Aus DMF konnte im
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Rahmen der Arbeit kein Produkt isoliert werden.
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Abbildung 4.5.1: Kristallstruktur von 8 (ohne PEt3-Coliganden und Lösungsmittel)
Sowohl in 8 als auch in HN1 wird jeweils ein Cadmium-Ion von zwei Liganden in Form von
[{M(PR3)}2(HBr3L)] (M=Pt
2+, Pd2+ und R= Ph3,Et3) verknüpft (Typ 1). Ein solches Ver-
knüpfungsmuster wurde auch in anderen homonuklearen Cadmium-Komplexen (V1 und V2)
gefunden. [145] Die unterschiedlichen Metallionen und Organophospin-Reste der Coliganden
scheinen für das Verknüpfungsmuster in diesem Fall keinen Unterschied zu machen. Viele
der erhaltenen Bindungswinkel um das verzerrt oktaedrisch koordinierte Cadmium-Ion sind
allerdings im Rahmen der Standardabweichung unterschiedlich, wohingegen die Bindungslängen
identisch sind. Trotz der unterschiedlichen Coliganden stehen jeweils die beiden Liganden in den
Komplexen in einem vergleichbaren Winkel zueinander (62,5(4) ◦ (8) und 60(3) ◦ (HN1)). [152]
Das Entstehen von 8 zeigt, dass die Synthesestrategie in diesem Fall übertragbar ist. Weitere
Ansätze mit anderen bereits synthetisierten Metallkomplexen der selektiven Belegung, wie zum
Beispiel 4, oder Umsetzungen in weiteren Lösungsmittelgemischen stehen noch aus.
Umsetzungen von 4 mit ZnCl2 (1:1) wurden ebenfalls sowohl in einem Ethanol-
Methanol-Gemisch als auch in DMF durchgeführt. Aus ihnen resultieren die Komplexe
[Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}2] · 5EtOH (9) und [Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}{{Pd(PEt3)}(H2Br3L)}]
·nLM (10) (Abbildung4.5.2b und c). Diese sind beide nach Typ 1 miteinander verknüpft,
obwohl in vorausgegangenen Arbeiten in DMF der Komplex HN4 mit dem Verknüpfungs-
muster nach Typ 2 (Abbildung4.5.2a) entstanden ist. Ein Zink-Komplex basierend auf
[{Pt(PPh3)}2(HBr3L)] aus einem Ethanol-Methanol-Gemisch konnte bislang noch nicht isoliert
werden. [152]
Wie Abbildung4.5.2b und c zeigt, wird für beide Zink-Komplexe (9 und 10), egal ob die
Umsetzung in einem Ethanol-Methanol-Gemisch oder in DMF statt findet, das gleiche Verknüp-
fungsmuster (Typ 1), welches auch bei 8 vorliegt, erhalten. Ein solches Verknüpfungsmuster
wurde auch in anderen, homonuklearen Zink-Komplexen (V3 und V4) gefunden. [145] Werden
die Kristallstrukturen der erhaltenen Komplexe 9 und 10 miteinander verglichen, so sind viele
Winkel um das verzerrt oktaedrisch koordinierte Zink-Ion in beiden Komplexen im Rahmen der
Standardabweichung identisch. Auch um die Palladium-Ionen werden nur geringe Unterschiede
gefunden. Die Liganden stehen in 10 (61(1) ◦) jedoch weniger stark verkippt zueinander als
in 9 (68,9(2) ◦). Diese Winkel sind vergleichbar mit denen der bekannten Cadmium-Komplexe
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Abbildung 4.5.2: a) [{ZnCl{Pt(PPh3)}2(Br3L)}2] · 2DMF (HN4) [152]
b) [Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}{{Pd(PEt3)}(H2Br3L)}]· nLM(10)
c) [Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}2]· 5EtOH(9)
(grüner Kreis markiert freie Koordinationsstelle)
(62,5(4) ◦ (8) und 60(3) ◦ (HN1)). [152] Für die Verdrillung innerhalb der Liganden, welche
mit Pd(PEt3)-Fragmenten belegt sind, werden für 9 und 10 und der Ausgangsverbindung 5
unterschiedliche Winkel gefunden, die von 9,2(2) ◦ bis 37,5(8) ◦ reichen. Dieses Beispiel zeigt die
hohe Flexibiltät des Liganden.
Die Komplexe 9 und 10 wurden neben der Kristallstrukturanalyse mit Hilfe von ei-
ner Elementaranalyse und einem ESI-Massenspektrum untersucht. Neben dem jewei-
ligen M+H+-Peak von 9 und 10 in den entsprechenden Spektren, werden in bei-
den kationischen Aufnahmen auch die Molekülpeaks von [Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}]
+
und [Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}2]·[Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}]+ gefunden. In dem katio-
nischen ESI-Massenspektrum von 10 finden sich zusätzlich zwei Peaks, die laut
Isotopenmuster einer Zusammensetzung entsprechen, die folgenden Vorschlag ei-
ner möglichen Valenzstrichformel nach sich zieht. Die Verbindungsvorschläge lauten
[{Zn{Pd(PEt3)}2(Br3L)}{Zn(ZnCl){Pd(PEt3)}(Br3L)}]
+·H2O·MeOH für m/z=2251,61 und
[{ZnCl{Pd(PEt3)}2(Br3L)}{Zn(ZnCl){Pd(PEt3)}(Br3L)}]+H
+·H2O für m/z=2256,61 (Abbil-
dung4.5.3).
Die Strukturvorschläge beruhen auf dem Komplex HN4, der aus DMF erhalten wurde. [152]
Die Komplexe könnten aber auch nur über Wasserstoffbrücken (Abbildung3.3.4, Kapitel 6.5.1)
zusammengehalten werden. Bei einer Umsetzung von 4 mit ZnCl2 in DMF wurde anfänglich ein
Komplex mit einem vergleichbaren Verknüpfungsmuster erwartet. Es entstehen jedoch Kristalle
in Form von 10. Die Kristalle wirkten optisch unter einem Lichtmikroskop identisch, so dass
vermutlich davon ausgegangen werden kann, dass nur ein Produkt entstanden ist. Auch die
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Abbildung 4.5.3: Mögliche Valenzstrichformel der Komplexe (ohne Berücksichtigung der Ladung) bei
m/z=2251,61 und m/z= 2256,61, X entspricht den möglichen Koordinationsstellen
der Chloroliganden bzw. des Lösungsmitttel (Wasser oder Methanol)
erhaltene Elementaranalyse bestätigt diese Annahme. Das trotzdem ein Komplex nach Typ 2,
welcher bisher nur in DMF entstanden ist, in einem ESI-Spektrum aufgenommen in Methanol
detektiert werden kann, obwohl für diese Analyse Kristalle von 10 eingesetzt wurden, ist
erstaunlich. Daher sollte in weiterführenden Arbeiten überprüft werden, ob hier dynamische
Prozesse vorliegen. Dies kann zum Beispiel durchgeführt werden in dem der aus DMF erhaltene
Komplex 10 in Methanol gekocht wird. Auch die Durchführung dieses Experimentes im Bezug
auf HN4 wäre interessant, sowie das Erhitzen der aus Methanol entstandenen Komplexe in
DMF.
Ein Komplex bestehend aus einem einfach und einem zweifach mit Pd(PEt3)-Fragmenten
belegten Liganden ist bei dieser Umsetzung zum ersten Mal erhalten worden. Die Entstehung
dessen eröffnet nun die Möglichkeit, an der letzten freien Koordinationsstelle (grüner Kreis
in Abbildung4.5.2) ein weiteres Metallion zu koordinieren und so einen Komplex mit drei
verschiedenen Metallionen zu erhalten.
In weiteren Reaktionen muss nun geklärt werden, ob es möglich ist, das aus DMF bekannte
Verknüpfungsmuster nach Typ2 für Komplexe basierend auf 4 zu erhalten, oder ob generell nur
das bereits in 8, 9 und 10 vorhandene Muster Typ1 isoliert werden kann. Dabei und auch für
weitere Erkenntnisse wären Konkurrenzreaktionen sowohl der beiden Lösungsmittel/Gemische
als auch der Metallsalze sinnvoll.
Aber auch weitere Umsetzungen mit unterschiedlichen Metallsalzen in den unterschiedlichsten
Lösungsmitteln/Gemischen sind von Interesse, um mehr über das Koordinationsverhalten der
Metallionen und des Liganden zu erfahren. Vor allem die Umsetzung mit Lanthanoidsalzen wie
zum Beispiel EuCl3 · 6 H2O zu nennen, da hiermit bereits der Komplex HN2 basierend auf
[{Pt(PPh3)}(H3Br3(OMe)3L)] entstanden ist.
Neben den bereits beschriebenen Komplexen wurden aus einem Kristallisationsansatz von
CuCl2· 2 H2O mit [{Pt(PPh3)}(H3Br3(OMe)3L)] in einem Ethanol-Methanol-Gemisch, herge-
stellt von C.Dietz im Rahmen ihrer Masterarbeit, Kristalle isoliert und untersucht. Es resultierte
die Kristallstruktur [{Cu2(µ-OCH3){Pt(PPh3)}(Br3(OMe)3L)}2] ·12EtOH · 4H2O(11), in der
ein Verknüpfungsmuster nach Typ3 vorliegt. 11 ist der erste Kupfer-Komplex basierend auf
[{Pt(PPh3)}(H3Br3(OMe)3L)] und der erste heteronukleare Kupfer-Komplex überhaupt. Mit
Hilfe von [{Pt(PPh3)}(H3Br3(OMe)3L)] konnte bislang nur ein weiterer Komplex (HN2) dar-
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gestellt werden. HN2 wurde ebenfalls aus einem Ethanol-Methanol-Gemisch erhalten. [153]
Die beiden Komplexe (Abbildung4.5.4) liegen beide verknüpft nach Typ3 vor. In 11 findet die
Verbrückung der Kupfer-Ionen über Methanolate und in HN2 ohne verbrückende Coliganden
statt. Der erhaltene Verknüpfungstyp ist unterschiedlich zu dem Typ, der bei Umsetzungen mit
selektiv belegten H6Br3L-Liganden erhalten wird.
Pt
C
N
O
Br
P
Cu
b)a) c)
Abbildung 4.5.4: Kristallstruktur von a) 11 (Aufsicht ohne PPh3-Reste), b) 11 (Seitenansicht) und
c) [{{Eu(H2O)(EtOH)}{Pt(PPh3)}Br3(OMe)3L}2] (HN2) (Zur bessern Übersicht
sind die Liganden rot und blau eingefärbt und koordiniertes Lösungsmittel, sowie die
(PPh3)-Reste nicht dargestellt) [153]
Demnach scheint das verwendete Ligandenderivat Einfluss auf das Verknüpfungsmuster zu neh-
men. Um diese Behauptung zu verifizieren, müssen jedoch weitere Experimente folgen, die eine
solche scheinbare Systematik überprüfen .
Die Liganden liegen in 11 in einem Abstand von 3,32(2) Å fast parallel übereinander. Durch
die Verbrückung der Kupfer-Ionen kommt es dazu, dass die Organophosphin-Coliganden direkt
übereinander stehen. Dies entspricht nicht den Erwartungen. Nach diesen würden die zwei ste-
risch anspruchsvolle Liganden sich so anordnen, dass sie möglich viel Platz haben. Zum Beispiel
wäre dies möglich, wenn je ein Pt(PPh3)-Fragment über/unter einem Kupfer-Ion stände. Ein
erwartungsgemäßer sterischer Einfluss wird beobachtet im Bezug darauf, dass die Liganden so
zueinander vorliegen, dass die an der Koordination unbeteiligten Methoxygruppen und Broma-
tome dieser jeweils zur anderen Seite zeigen. Dies wurde bereits in anderen Komplexen mit einer
Verknüpfung nach Typ 3 beobachtet. [145]
Die weitere Analytik, sowie die Überprüfung der Reproduzierbarkeit der Verbindung steht bis-
lang noch aus. Weiter ist auch noch nicht überprüft worden, ob die Kupfer-Ionen auf Grund
ihrer räumlichen Nähe miteinander wechselwirken.
Insgesamt zeigen die entstandenen heteronuklearen Komplexe eine gewisse Übertragbarkeit der
Synthesebedingungen, so dass begonnen werden kann, von einer bewussten Steuerung des Ver-
knüpfungsmuster durch das eingesetzte Lösungsmittel/Gemisch zu sprechen. Dennoch müssen
zusätzliche Experimente mit anderen Metallionen in weiteren Lösungsmittel/Gemischen folgen.
Des weiteren muss eine Ergänzung der hier durchgeführten Synthesen gemacht werden, um von
einer definitiven Steuerung zu sprechen. Wenn dies der Fall ist, wäre der nächste Schritt die Er-
gebnisse systematisch auf 1:1-Komplexe der selektiven Belegung auszuweiten und anschließend
mit den reinen Liganden zu überprüfen. Diese Arbeiten könnten somit zu einem grundlegenden
Verständnis der Komplexbildung beruhend auf den Derivaten des Liganden [H6L]Cl führen und
es ermöglichen, die Synthesen bewusst zu steuern.
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4.6 Verhalten des Liganden in Lösung
Im folgenden Abschnitt wird noch einmal übergreifend für alle Komplexe, die im Rahmen der
vorliegenden Arbeit entstanden sind, das Metall-Ligand-Verhältnis, die vorliegende Konforma-
tion, sowie die Verdrillung innerhalb der Liganden gegenübergestellt (Tabelle 4.6.1).
Nr. Ligand Metallion L:M Konformation Verdrillung [◦]
2 A Pt2+ 1:3 sss 13,9(6) - 37(2)
3 A Pd2+ 1:1 sss 10,9(4) - 26,7(4)
4 A Pd2+ 1:2 sss 12,2(6) - 23,5(6)
5 A Pd2+ 1:2 sss 10,2(8) - 37,5(8)
6 A* Pt2+ 1:1 sss 6,7(6) - 30,9(4)
7 B* Pd2+ 1:1 ssa 2,1(3) - 11,0(3)
8 A Pd2+ & Cd2+ 2:4:1 sss 21,1(4) - 43,2(4)
9 A Pd2+ & Zn2+ 2:4:1 sss 9,2(2) - 34,5(2)
10 A Pd2+ & Zn2+ 2:3:1 sss 10(1) - 35(1)
11 B Pt2+ & Cu2+ 2:2:4 sss 6(1) - 13(1)
12 A Eu3+ 2:2 sss 20,0(4) - 53,3(5)
13 A* Eu3+ 4:4 ssa 6(1) - 35(1)
14 A* Gd3+ 4:4 ssa 6,3(9) - 35,7(9)
15 A Ga3+ 3:9 sss 1,4(6) - 12,7(6)
16 A Sn4+ 4:4 ssa 5,1(8) - 32,4(8)
17 A Cd2+ 12:12 sss & ssa 5,4(8) - 37,9(3)
Tabelle 4.6.1: (Ligand A= [H6Br3L]Cl und B= [H6Br3(OMe)3L]Cl; *=Ligand reagiert unter Triazol-
bildung)
Die Tabelle zeigt, dass in der Arbeit Komplexe mit unterschiedlichsten Metallionen in ver-
schiedenen Ligand-Metall-Verhältnissen erhalten wurden. Die vorherrschende Konformation der
Liganden, erhalten durch die jeweiligen Kristallstrukturen, ist sss. In den Komplexen, in denen
die ssa-Konformation vorliegt, wird die anti-Stellung des einen Armes durch Wasserstoffbrücken
zu einem freien Lösungsmittelmolekül beeinflusst. Ausnahmen bilden der Zinn-Komplex 16, hier
wird die Stellung durch die Koordination zum Metallion hervorgerufen, und das ringförmige Ko-
ordinationsoligomer 17, in dem Wasserstoffbrücken zwischen den Liganden die Konformation
dieser beeinflussen.
Die letzte Spalte zeigt die hohe Flexibilität des Liganden. In dieser sind die Winkel aufgelistet,
die zwischen imaginären Ebenen durch die zentrale CN6-Einheit und Ebenen durch die Phe-
nylringe des Liganden aufgespannt werden. Es ist jeweils der kleinste und größte erhaltenen
Winkel der jeweiligen Struktur angegeben. Für den Liganden [H6Br3L]Cl (A) werden in die-
ser Arbeit Winkel zwischen 1,4(6) ◦ (in 15) und 53,3(5) ◦ (in 12) erhalten. Für den Liganden
[H6Br3(OMe)3L]Cl (B) Winkel zwischen 2,1(3) ◦ (in 7) und 13(1) ◦ (in 11). Da mit Ligand B
nur zwei Komplexe dargestellt wurden, in denen der Ligand auf Grund des sich bildenden Struk-
turen nahe zu planar vorliegt, ist diese Aussage nicht repräsentativ. Im Gegensatz dazu stehen
die 14 Komplexe des Liganden A, auf dem der Schwerpunkt der Arbeit liegt. Diese Komplexe
weisen die unterschiedlichsten Strukturen auf, so dass in diesem Fall von einer hohen Flexibilität
des Liganden gesprochen werden kann. Die erhaltenen Winkel zeigen, dass sich der Ligand auf
Grund der freien Drehbarkeit um die C-C=N-Einfachbindung, der Sterik des Komplexes anpas-
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sen kann und somit viele Möglichkeiten der Komplexbildung bestehen.
Dieses Ergebnis zeigt nochmals, wie wichtig es ist, diese hohe Anzahl an Möglichkeiten durch
zum Beispiel die selektive Belegung zu reduzieren, um das Reaktionsverhalten des Liganden
besser verstehen zu können.
4.7 Mechanochemische Synthese
Neben der Synthese der Komplexe in Lösung (2 bis 16) wurde in dieser Arbeit erstmals ein
neuer Syntheseansatz zur Darstellung von Komplexen basierend auf dem Liganden [H6Br3L]Cl
gewählt. Der Komplex 17 wurde mechanochemisch, dass heißt ohne Zugabe von Lösungsmitteln,
synthetisiert.
Grundlage für diesen Ansatz bildete die erfolgreiche mechanochemische Synthese eines trigo-
nalen Prismas [{Pd(en)}6(µ4-Zn3TPyP)3](NO3)12 in dem Arbeitskreis von I.M.Oppel. Dieses
wird mit einer Ausbeute von 99% dargestellt, indem die Edukte Zn3TPyP und [Pd(NO3)2(en)]
im Verhältnis 1:2 für 15Minuten mit einem Achatmörser verrieben werden (Abbildung4.7.2).
Kristalle der Verbindung werden erhalten, wenn in eine Lösung des Produktes in DMSO lang-
sam THF eindiffundiert wird. [156] Das Prisma wurde bereits mit einer Ausbeute von 96% im
Jahr 2001 im Arbeitskreis von M. Fujita dargestellt, indem die Edukte für 24 Stunden bei 80 ◦C
in einem Wasser-Acetonitril-Gemisch unter Rückfluss erhitzt wurden. [191] Im Vergleich dazu
lässt sich das Produkt mechanochemisch in einem Bruchteil der Zeit und mit einem deutlich
geringeren Energieaufwand quantitativ erhalten.
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Abbildung 4.7.1: Mechanochemische Darstellung des trigonalen Prismas [156]
Dies führte dazu, dass gegen Ende der Arbeit begonnen wurde zu überprüfen, ob auch be-
kannte, [H6Br3L]Cl basierende Koordinationskäfige mechanochemisch darstellbar sind. Es wurde
versucht, den Tetraeder (Et3NH)8[{(CdCl)3(Br3L)}4], welcher in Lösung aus einer Umsetzung
von [H6Br3L]Cl mit CdCl2 · 2H2O in Anwesenheit der Base Et3N in einem Methanol-Ethanol-
Gemisch quantitativ gewonnen wird, mechanochemisch zu synthetisieren. Dazu wurden eine
Vielzahl an Stöchiometrien, Basen und tetraedrischen Gegenionen ausprobiert. Die Gegenionen
sollten eine Käfigbildung erleichtern, in dem sie als strukturdirigierendes Templat für den ent-
stehenden Hohlraum dienen. [34,148]
Bislang wurde aus diesen Synthesen nur ein eindeutig analysierbares Produkt erhalten, näm-
lich das ringförmige Koordinationsoligomer 17. Für die Darstellung dessen wurde [H6Br3L]Cl ,
CdCl2·2H2O, Et4NCl·2H2O und NaOH im Verhältnis 1:3:2:9 für circa 15 Minuten mit einem
Achatmörser verrieben. Kristalle von 17 werden innerhalb von fünf Tagen aus Aceton erhalten.
Mit Hilfe des vorliegenden Datensatzes konnte das vorhandene Lösungsmittel noch nicht ein-
deutig bestimmt werden, damit kann im Rahmen der Arbeit keine exakte Ausbeute angegeben
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werden. Es wird aber davon ausgegangen, dass diese über 90% liegt. Ähnliche Oligomere konnten
bereits in Lösung in vorausgegangenen Arbeiten basierend auf [H6L]Cl und [H6Br3(OMe)3L]Cl
dargestellt werden. [142,144,145]
In der Kristallstruktur von 17 liegen drei unterschiedliche Oligomere vor. In Zweien wird als Li-
gandenkonformation nur ssa gefunden, im Dritten liegt jeder zweite Ligand in sss-Konformation
vor. In allen drei Ringen herrscht ein Ligand-Metall-Verhältnis von 1:1. Die Verbrückung der
Liganden findet nach Typ 1 (Abbildung 4.2.1) über oktaedrisch koordinierte Cadmium-Ionen
statt, deren Koordinationssphäre jeweils von zwei Liganden, die es dreifachen chelatisierend
(über N, N, O) binden, belegt wird. Der Arm in anti-Stellung nimmt an der Koordination nicht
teil. Die Stellung von diesem wird über Wasserstoffbrücken zwischen den Liganden beeinflusst.
a)
C
N
O
Br
Cd
Abbildung 4.7.2: Die drei Koordinationsoligomere der Kristallstruktur von 17
(Kreise=Wasserstoffbrücken)
Im Vergleich dazu wird in Komplexen, die in Lösung dargestellt werden, fast ausschließlich die
sss-Konformation gefunden. Die Stellung von freien Armen wird beeinflusst von Wasserstoff-
brücken innerhalb eines Liganden. Diese Wasserstoffbrücken könnten sich auch bei 17 bilden
und somit auf die Konformation Einfluss nehmen. Dies wird aber nur bei jedem zweiten Ligand
eines der drei Oligomeren beobachtet. Alle anderen Liganden liegen in ssa vor.
Diese Beobachtung führt zu der Annahme, dass sich 17 wirklich bereits beim Verreiben und
nicht erst in Lösung bildet. Denn der reine Ligand [H6Br3L]Cl liegt im Festkörper in der aaa-
Konformation vor. [143] Es wird nun angenommen, dass durch die Energie, die durchs Verreiben
zugeführt wird, sowie die anwesende Base ein Teil der sauren Protonen deprotoniert und das
Cadmium-Ion an diesen Stellen koordiniert wird. Somit sollten nur die Arme, die an einer Ko-
ordination teilnehmen, sich in syn-Stellung drehen, damit eine Koordination möglich ist. Die
anderen sollten in anti-Stellung bleiben, sie würden sich dann struktur-dirigierend auswirken.
Genau dies wird beim erhaltenen Komplex beobachtet. In Lösung liegt in Anwesenheit einer Base
(Verhältnis Ligand zu Base > 1:6) bereits die sss-Konformation vor, so dass hier eine dirigierende
Wirkung von dieser Konformation ausgeht. Dem entsprechend entstehen andere Produkte, wie
zum Beispiel in einem Ansatz mit [H6Br3L]Cl , CdCl2·2H2O und Et3N in Methanol quantitativ
das molekulare Tetraeder (Einleitung, Abbildung1.4.10). [34,143]
Die Synthese von 17 stellt folglich die allererste mechanochemische Synthese eines Komplexes
beruhend auf einem [H6L]Cl-Derivat dar. Dieses Ergebnis sollte als Beginn für die Überprüfung
sämtlicher bisher bekannter Synthesen von Koordinationskäfigen und -oligomeren führen, ob
diese ebenfalls mechanochemisch analog, jedoch deutlich schneller möglich sind oder aber zu
anderen interessanten Produkten führen. [156]
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5 Zusammenfassung und Ausblick
In der vorliegenden Arbeit wurde ein neues Ligandenderivat in Form von Tris-(2,3-
Dihydroxybenzyl)-triaminoguanidiniumchlorid ([H6(OH)3L]Cl, 1) herstellt.
Des weiteren ist es gelungen, Koordinationsstellen der Liganden [H6Br3L]Cl und
[H6Br3(OMe)3L]Cl mit [MCl2(PR3)2] (M=Pt
2+, Pd2+ und R=Et, Ph) selektiv zu belegen (2
bis 7). Eine erneute Messung von 2 ließ es zu, ein Nebenprodukt bei der selektiven Belegung von
[H6Br3L]Cl mit [PtCl2(PPh3)2] zu bestimmen. In den zwei Komplexen 6 und 7 wurde erstmals
eine Triazolbildung bei diesen Umsetzungen beobachtet. Aus dem im Rahmen der Arbeit
synthetisierten Komplex 5 konnten anschließend heteronukleare Komplexe mit CdCl2·2H2O
und ZnCl2 erhalten werden (8 bis 10). Darüber hinaus wurde der erste heteronukleare Kup-
ferkomplex in Form von [{Cu2(µ-OCH3){Pt(PPh3)}(Br3(OMe)3L)}2] ·12EtOH · 4H2O(11)
dargestellt.
Neben diesen Verbindungen konnten bei Umsetzungen mit weiteren Metallsalzen verschiedenste
Koordinationsoligomere (12 bis 17) synthetsiert werden. Eines dieser Oligomere (17) wurde
nicht in Lösung, sondern mechanochemisch dargestellt. Damit bildet dieser den allerersten
mechanochemischen Komplex beruhend auf einem [H6L]Cl-Derivat, der in der Arbeitsgruppe
von I.M.Oppel synthetisiert wurde.
Der neu dargestellte Ligand Tris-(2,3-Dihydroxybenzyl)-triaminoguanidiniumchlorid
([H6(OH)3L]Cl, 1) konnte, wie die anderen bekannten Triaminoguanidin-basierten Ligan-
den, über eine Schiff’sche Base Reaktion synthetisiert werden. Durch die neu eingeführten
Hydroxygruppen entsteht eine weitere Koordinationsstelle für Metallionen. Der Ligand ist
in der Lage, ein Metallion dreifach chelatisierend (Abbildung5.1 2 ), wie die anderen Ligan-
den, über N-N-O und/oder nun zusätzlich zweifach chelatisierend (Abbildung5.1 1 ) über die
Sauerstoffe der Catechol-Einheit zu binden. Dadurch besitzt dieser insgesamt sechs Koordina-
tionsstellen, also doppelt so viele, wie die bereits bekannten Derivate der Arbeitsgruppe um
I.M.Oppel. Durch die Anordnung dieser Stellen ist er zudem in der Lage, zwei Metallionen
in direkter Nachbarschaft zueinander zu koordinieren (Abbildung5.1 3 ), die unter Umständen
dann miteinander wechselwirken können. Damit könnten gezielt die Eigenschaften entstehender
Komplexe beeinflusst werden.
+
- 3 H2O
O OH
+ 3
+
+
- 3 NH3
+ 3 H2N-NH2
NH
HN
H
N
NH2
NH2
H2N
HN
NHN
H
N
N
N
HO
HO
OH
HO
HO
OH
OHH2N NH2
NH2
1
2
3
3
Abbildung 5.1: Synthese von 1 (in 1 sind die drei Koordinationsmöglichkeiten gezeigt: 1 =zweifache
Chelatisierung, 2 =dreifache Chelatisierung und 3 =Kombination)
Im Rahmen der vorliegenden Arbeit konnten trotz zahlreicher Umsetzungen mit Metallionen
noch keine eindeutigen Produkte isoliert und analysiert werden. Aus der Literatur ist es aber
bekannt, dass Liganden mit Catechol-Einheiten zu supramolekularen Verbindungen führen kön-
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nen. [24,25,36–43,124–134,187,188] In weiterführenden Arbeiten stehen demnach Umsetzungen
mit Metallsalzen aus, um mit diesem Ligand Komplexe zu erhalten.
Neben der Darstellung eines neuen Ligandenderivat ist es gelungen die Koordinationsstellen
von [H6Br3L]Cl und [H6Br3(OMe)3L]Cl mit [MCl2(PR3)2] (M=Pt
2+, Pd2+ und R=Et, Ph)
selektiv zu belegen (2 bis 7).
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Abbildung 5.2: Selektive Belegung von [H6Br3L]Cl mit M(PR3)-Fragmenten (M=Pt
2+, Pd2+ und
R=Et, Ph)
Dabei konnten in Umsetzungen mit [PdCl2(PPh3)2] Kristallstrukturen des 1:1-
([Pd(PPh3)(H3Br3L)], 3) und 1:2-Komplexes ([{Pd(PPh3)}2(HBr3L)], 4) erhalten werden.
Der 1:3-Komplex wurde in einem ESI-Massenspektrum nachgewiesen, konnte aber bislang noch
nicht isoliert werden.
Die erhaltenen Komplexe stellen die Palladium-Analoga zu den bereits bekannten Verbin-
dungen, in denen der Ligand [H6Br3L]Cl mit Pt(PPh3)-Fragmenten erfolgreich belegt wurde,
dar. [152] Umsetzungen von 3 und 4 mit weiteren Metallsalzen zur Darstellung heteronuklearer
Komplexe stehen bislang noch aus. Da die bekannten Platin-Verbindungen jedoch zu solchen
führen, sollten analoge Komplexe auch mit 3 und 4 erhalten werden können.
In der Kristallstruktur des bekannten 1:2-Komplexes [{Pt(PPh3)}2(HBr3L)] blieb im Rahmen
meiner Masterarbeit eine Restelektronendichte an der letzten freien Koordinationsstelle übrig.
Die Abstände von diesem Q1 zu dem Liganden sind sinnvoll für ein weiteres Metallion. Mit
den bisherigen Datensätzen konnte dieses jedoch nicht modelliert werden. Eine erneute Messung
eines Kristalls aus einem Kristallisationsansatz für [{CdCl{Pt(PPh3)}2(Br3L)}2·DMF]·2 DMF
führte zu der Kristallstruktur von 2. [152] In dieser liegen in der Elementarzelle zwei Komplexe
nebeneinander vor, die Fehlordnung kann zufriedenstellend mit dem vorliegenden Datensatz
verfeinert werden. Zum Einen liegt zu 90% der Komplex 2a ([{Pt(PPh3)}2(HBr3L)]) und zu 10%
2b ([{Pt(PPh3)}2(PtCl)(Br3L)]) vor. Eine Elementaranalyse bestätigt das erhaltene Ergebnis
mit 85% zu 15%. Die erfolgreiche Beschreibung der Fehlordnung gibt einen Hinweis darauf,
welche Nebenprodukte bei der selektiven Belegung entstehen können, und ist somit bei der
Auswertung von anderen Synthesen dieser Art von großem Nutzen.
Auf Grund der Überlagerung der Phenylprotonen der M(PPh3)-Fragmente (M=Pt
2+, Pd2+)
mit den aromatischen Protonen des eingesetzten Liganden, wurde der Coligand gegen einen
Triethylphosphinliganden ausgetauscht. In vorausgegangen Arbeiten konnte bereits gezeigt
werden, dass zum Beispiel Umsetzungen mit Metallsalzen in Form von [PdCl2(PEt3)2] und
[H6Br3(OMe)3L]Cl als Ligand zu 1:2-Komplexen führen. [153]
In der vorliegenden Arbeit konnte erfolgreich die 1:2-Verbindung [{Pd(PEt3)}2(HBr3L)] (5) syn-
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thetisiert werden. Dieser wurde in weiteren Synthesen mit CdCl2·2H2O und ZnCl2 dazu genutzt,
um die heteronuklearen Komplexe 8, 9 und 10 darzustellen.
Bei einer 1:1 Umsetzung von [H6Br3L]Cl mit [PtCl2(PEt3)2] wurde erstmals im Rahmen
der selektiven Belegung eine Triazolbildung innerhalb des Liganden beobachtet. Es entstand
[Pt(PEt3)(H2Br3L’)] (6). Als analoge Verbindung dazu konnte [Pd(PEt3)(H2Br3(OMe)3L’)] (7)
dargestellt werden (Abbildung5.3).
a) b)
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Abbildung 5.3: Kristallstrukturen von a) [Pt(PEt3)(H2Br3L’)] (6) und
b) [Pd(PEt3)(H2Br3(OMe)3L’)] (7) (ohne Lösungsmittel)
Die erhaltenen Verbindungen sind, obwohl sie auf unterschiedlichen Liganden und Metallsalzen
basieren, isostrukturell zueinander. Es wird vermutet, dass es sich um eine oxidative Triazol-
bildung durch den Luftsauerstoff handelt. Dies muss allerdings in weiterführenden Arbeiten
überprüft werden. Ein möglicher Ansatz dazu ist die kontrollierte Zufuhr bzw. Ausschluss von
Luft oder anderen Oxidationsmitteln, wie Wasserstoffperoxid. [189, 190] Aber auch die Unter-
suchung der Liganden mittels Cyclovoltametrie, könnte Aufschluss über das Redox-Verhalten
dieser geben.
Generell zeigt die Entstehung der Komplexe 5, 6 und 7 erneut, dass eine selektive Belegung
von Koordinationsstellen des Liganden mit M(PEt3)-Fragmenten (M=Pt
2+, Pd2+) möglich ist.
Die Verbindungen können in weiterführenden Arbeiten zur Darstellung von neuen und weiteren
heteronuklearen Komplexen dienen. Unter Verwendung von 6 und 7 könnte so ein neuer Typ
von heteronuklearen Verbindungen entstehen, in denen zwei Metalle in direkter Nachbarschaft
zueinander koordiniert sind. Dass diese benachbarte Koordination möglich ist, zeigen die Kom-
plexe 13 und 14. Damit wäre eine Wechselwirkung der Metallionen möglich und es könnten
die Eigenschaften der Komplexe, zum Beispiel optische oder magnetische, gezielt beeinflusst
werden.
Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurde damit begonnen, neu dargestellte Komplexe, in
denen Koordinationsstellen selektiv belegt wurden, mit weiteren Metallsalzen umzusetzen. Im
Zuge dessen konnten mit 5 die drei Komplexe [M{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}2]· n LM (M=Cd für
8 und M=Zn für 9) und [Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}{{Pd(PEt3)}(H2Br3L)}]· nLM(10) (Abbil-
dung5.4a und b) erhalten werden, in welchen jeweils die Liganden fast senkrecht zueinander
stehen.
Während das Verknüpfungsmuster der Liganden in 8 und 9 den Erwartungen entspricht, da ein
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a) b) c)
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Abbildung 5.4: Kristallstrukturen der heteronuklearen Komplexe
a) [M{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}2]· n LM (M=Cd für 8 und M=Zn für 9)
b) [Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}{{Pd(PEt3)}(H2Br3L)}]· nLM(10) und
c) [{Cu2(µ-OCH3){Pt(PPh3)}(Br3(OMe)3L)}2] ·12EtOH · 4H2O(11) (jeweils ohne
(PR3)-Coliganden (R=Et, Ph) dargestellt
solches auch in vorausgegangen Arbeiten in Synthesen in einem Ethanol-Methanol-Gemisch ent-
standen ist, so wird es zum ersten Mal auch aus DMF (10) erhalten. [152] Weiter ist mit 10 zum
ersten Mal ein Komplex entstanden in dem ein Ligand mit zwei Fragmenten und ein Ligand nur
mit einem Fragment belegt ist. Somit bleibt eine Koordinationsstelle frei, wo in weiterführenden
Arbeiten ein drittes Metallion koordinieren könnte.
Der vierte beschriebene heteronukleare Komplex [{Cu2(µ-OCH3){Pt(PPh3)}(Br3(OMe)3L)}2]
· 12EtOH · 4H2O(11) wurde aus einem Kristallisationsansatz von C.Dietz erhalten (Abbil-
dung5.4c). Im Rahmen ihrer Masterarbeit wurde dieser in einem Ethanol-Methanol-Gemisch
angesetzt, aber erst nach acht Monaten entstanden Kristalle von 11. In diesem Komplex wird
ein weiteres Verknüpfungsmuster erhalten, welches ohne verbrückende Methanolat-Coliganden
bereits in einem heteronuklearen Europium-Komplex gefunden wurde. [153] Die Liganden sind
hier nicht mehr fast senkrecht, sondern parallel zueinander angeordnet. Es ist erstaunlich, dass
die sterisch anspruchsvollen PPh3-Coliganden direkt übereinander stehen. Mit 11 ist der erste
heteronukleare Komplex mit Kuper-Ionen entstanden. Eine Untersuchung, ob die Ionen in 11
miteinander wechselwirken, steht noch aus.
Die erhaltenen Komplexe 8, 9, 10 und 11 zeigen, dass sich bekannte Koordinationsmuster aus
analogen Lösungsmittel/Gemischen isolieren lassen, aber es im Fall von 10 zu einer unerwar-
teten Komplexbildung kommt. In weiterführenden Arbeiten sollten sowohl der Komplex 5, als
auch die anderen bereits bekannten 1:1- oder 1:2-Komplexe mit weiteren Metallsalzen in ver-
schiedenen Lösungsmitteln/Gemischen umgesetzt werden. Unter Umständen lässt sich so eine
Systematik der sich bildenden Verknüpfungsmuster in Abhängigkeit der Metalle erkennen, die zu
einem grundlegenden Verständnis der Bildung von Verbindungen mit den verwendeten Liganden
führt.
Dass ein grundlegendes Verständnis, warum sich welche Verbindungen wann ausbilden, nötig
ist, zeigen die erhaltenen Koordinationsoligomere. Bei Umsetzungen des Liganden [H6Br3L]Cl
mit den Metallsalzen EuCl3 · 6 H2O, GdCl3 · 6 H2O, Ga(acac)3, SnCl2 · 2 H2O bzw. SnBr2 und
CdCl2·2H2O werden die unterschiedlichsten Komplexe erhalten (Abbildung5.5).
Die Entstehung der Komplexe ist ebenfalls abhängig vom Lösungsmittel. So ent-
steht bei einer Umsetzung von [H6Br3L]Cl mit EuCl3 · 6 H2O aus einem Acetonitril-
DMF-Gemisch [{Eu(DMF)2(H2Br3L)}2] (12), aus DMSO oder DMSO-Gemischen je-
doch [{{Eu(DMSO)}2(HL’)(H3L”)}2(µ-OH)2] · 7DMSO (13). Die Synthesebedingungen
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Abbildung 5.5: Kristallstrukturen von a) [{Eu(DMF)2(H2Br3L)}2] (12)
b) [{{M(DMSO)}2(HL’)(H3L”)}2(µ-OH)2] · 7DMSO ((M=Eu für 13 und M=Gd für
14)
c) [{{Ga(µ-OH)2}3(Br3L)}{{Ga(acac)}3(Br3L)}2] · nDMF (15)
d) [{(Sn(H2Br3L))2(µ-OH)2}2] ·nLM (16)
von 13 sind auf GdCl3 · 6 H2O direkt übertragbar, so dass der isostrukturelle Komplex
[{{Gd(DMSO)}2(HL’)(H3L”)}2(µ-OH)2] · 7DMSO (14) erhalten wird. Diese drei Komplexe
stellen die ersten Lathanoid-Komplexe mit [H6Br3L]Cl dar. In weiterführenden Arbeiten können
die optischen Eigenschaften dieser untersucht und miteinander verglichen werden.
Durch eine Übertragung der Synthesebedingungen ließ sich auch
[{{Ga(µ-OH)2}3(Br3L)}{{Ga(acac)}3(Br3L)}2] ·nDMF (15) darstellen. In vorausgegange-
nen Arbeiten wurden isostrukturelle Komplexe mit anderen Ligandenderivaten erhalten. [145]
Der Komplex [{(Sn(H2Br3L))2(µ-OH)2}2] · nLM (16) bietet direkt mehrere Besonderheiten.
Zum Einen ist es der erste Zinn-Komplex, der im Arbeitskreis von I.M.Oppel dargestellt
wurde. Zum Zweiten entsteht trotz anderer vorgegebener Stöchiometrie das seltene Ligand-
Metal-Verhältnis von 1:1 und zusätzlich liegt der Ligand durch die Koordination der Metallionen
in ssa-Konformation vor.
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Ein weiteres Koordinationsoligomer, welches im Rahmen der Arbeit entstanden ist, ist der
ringförmige Komplex [Et4N]12[Cd12(H2Br3L)12] ·nLM(17). Dieser stellt die erste Verbindung
der im Arbeitskreis I.M.Oppel verwendeten Triaminoguanidin-basierten Liganden dar, die
mechanochemisch dargestellt wurde. Kristalle von 17 wurden aus Aceton erhalten und die
Kristallstruktur ist in Abbildung5.6 noch einmal dargestellt.
a)
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Abbildung 5.6: Kristallstruktur von [Et4N]12[Cd12(H2Br3L)12] ·nLM(17) a) die drei Koordinationso-
ligomere einzeln dargestellt b) Seitenansicht und c) Aufsicht aller
In 17 wird, wie in 16, ein Ligand-Metall-Verhältnis von 1:1 gefunden. Der Ligand liegt ebenfalls
in der ssa-Konformation vor. Die Arme in anti-Stellung werden jedoch nicht von der Koordi-
nation zum Metallion, sondern durch Wasserstoffbrücken zwischen den Liganden hervorgerufen.
Es wird davon ausgegangen, dass diese Wasserstoffbrücken eine Struktur dirigierende Wirkung
besitzen und als Beweis dafür gelten, dass 17 bereits mechanochemisch und nicht erst in Lösung
entsteht. In Lösung entsteht in einem vergleichbaren Ansatz quantitativ das molekulare Tetra-
eder (Einleitung, Abbildung1.4.10). [34,143]
Mit 17, liefert die Arbeitsgruppe bereits das zweite Beispiel dafür, dass supramolekulare Komple-
xe mechanochemisch darstellbar sind. [156] Diese ersten Versuche zeigen, dass es zu einer deutlich
schnelleren Synthese von diesen führen kann oder aber auch neue, interessante Verbindungen
entstehen. Eine Überprüfung, ob die bekannten Synthesen auch mechanochemisch durchführbar
sind, ist daher in weiterführenden Arbeiten angedacht. Diese könnten zeigen, ob die lösungsmit-
telfreie Synthese von supramolekularen Verbindungen basierend auf Triaminoguanidin-Liganden
eine echte umweltschonendere, effizientere Alternative darstellt.
135
6 Experimenteller Teil
6 Experimenteller Teil
6.1 Analytische Methoden
6.1.1 ESI-Massenspektrometrie
Die ESI-Massenpektren wurden zum Einen an einem Bruker Esquire 6000 von Dr. U. Schatz-
schneider des Lehrstuhls für Anorganische Chemie I an der Ruhr-Universität Bochum gemessen.
Die Fließrate des Lösungsmittels betrug 4 bis 8 ml min-1 mit einem Zerstäubungsdruck von 10
bis 20 psi und einer Trockengasfließrate von 7 bis 10 l min-1 mit einer Temperatur von 275 ◦C,
jeweils abhängig von dem verwendeten Lösungsmittel. Die Massenpeakposition ist jeweils durch
die intensivste Linie der Isotopenverteilung gekennzeichnet.
Des weiteren wurden ESI-Massenspektren an einem ThermoFisher Scientific LTQ-Orbitrap XL
von Dr. W. Bettray des Instituts für Organische Chemie der RWTH Aachen gemessen mit einer
Lösungsmittelfließrate von 5 bis 10 ml min-1 und einer Temperatur zwischen 275 ◦C und 280 ◦C.
Für die Simulation der Isotopenpattern wurde das Programm DataAnalysis verwendet. [192]
6.1.2 NMR-Spektroskopie
Für die NMR-spektroskopischen Untersuchungen mittels 1H- und 13C-NMR-Messungen wurden
circa 15 mg der jeweiligen Substanz im angegebenen Lösungsmittel gelöst. Die Messung der
NMR-Proben erfolgte zum Einen an einem DRX 400 FT-NMR-Spektrometer der Firma Bruker
durch G. Barchan und M. Gartmann der RUBioSpek (SC-Abteilung) der Ruhr-Universität Bo-
chum, zum Anderen an einem UltraShield TH 400 Plus der Firma Bruker durch T. Gossen am
Institut für Anorganische Chemie der RWTH Aachen. Die Messfrequenz betrug 400 MHz. Als
Frequenzstandard dienten bei den 1H- und 13C-NMR-Spektren die Lösungsmittelsignale.
Für die Bearbeitung der NMR-Spektren wurde das Programm MestRENova verwendet. [193]
6.1.3 Elementaranalyse
Die C, H, N – Elementaranalysen wurden entweder an einem Vario EL der Firma Elementar-
Analysensysteme GmbH von K. Bartholomäus in der RUBioSpek (SC-Abteilung) der Ruhr-
Universität Bochum durchgeführt oder an einem CHN-O-Rapid Vario EL der Fa. Heraeus von
Dr G. Geibel am Lehrstuhl für Organische Chemie der RWTH Aachen.
6.1.4 Kristallstrukturanalyse
Sämtliche Einkristallmessungen sind als Tieftemperaturmessungen durchgeführt worden. Die
Verbindungen wurden mit unterschiedlichen Geräten von verschiedenen Firmen gemessen (Ta-
belle 6.1).
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Orte Verbindungen
Ruhr-Universität Bochuma) 4, 5, 6, 7, 8, 9, 10, 11, 12, 13, 14, 15, 16
Brukerb) 2
Agilent Technologiesc) 17
Tabelle 6.1: Kristallographische Messungen
a) Oxford Diffraction XcaliburTM2 Diffraktometer mit Sapphire2-CCD Detektor, graphitmono-
chromatische MoKα -Strahlung (Lehrstuhl für Anorganische Chemie II, Ruhr-Universität
Bochum)
b) Bruker AXS APEX II QUAZAR Diffraktometer mit APEX II CCD Detektor, micro-source
mit IµSTM MoKα-Strahlung (Bruker AXS, Karlsruhe)
c) Agilent Technologies SuperNova A, Atlas CCD Detektor, micro-focus multi-layer CuKα -
Strahlung (Agilent Technologies, Yarnton)
Die Messung von 2 wurde als Servicemessung der Firma Bruker AXS von Dr. H. Ott durchge-
führt. 17 wurde von Dr. A. Griffin von der Firma Agilent Technologies gemessen.
Die Datensammlungen der Messungen an der Ruhr-Universität Bochum und bei Agilent Tech-
nologies wurden mit dem Programm CrysAlis CCD durchgeführt. [194] Bestimmt wurden die
Zellen mittels des Programms CrysAlis RED, mit dem anschließend auch die Datenreduktion
erfolgte. [195] Die Datensammlung der Messung von Bruker AXS erfolgte mit Hilfe des Pro-
grammpaketes Bruker SAINT. [196] Die Daten wurden auf Lorentz- und Polarisationseffekte
korrigiert. Eine Absorptionskorrektur wurde für alle Verbindungen bis auf eine mit Hilfe der
Multi-Scan-Methode durchgeführt. 6 wurde über eine Flächenindizierung nach Gauss korrigiert.
Mit dem Programm XPREP wurden die Raumgruppen bestimmt. [197] Als Gütefaktor für die
Datensammlungen ist der Rint-Wert anzusehen:
Rint =
∑ |F 20 − F 20 (mean)|∑
F 20
(1)
Anschließend wurden die Strukturen mit Hilfe der direkten Methoden mit dem Programm XS
gelöst. [198] Sowohl die Verfeinerung des Strukturmodells als auch die Einführung anisotroper
Temperaturfaktoren erfolgte mit dem Programm XL. [198] Die Protonen wurden an geome-
trisch berechneten Positionen fixiert und isotrop verfeinert. Bei allen Nichtwasserstoffatomen
wurde die maximale, auf Grund des Reflex/Parameter-Verhältnisses zulässige Zahl anisotrop
verfeinert. Bei der Verfeinerung wurde die Funktion
∑
w(F 20 − F 2c ) nach der Vollmatrixmethode
der kleinsten Fehlerquadrate minimiert. Hierbei gelten folgende Definitionen für die Zuverläs-
sigkeitsindizes und Gütefaktoren:
R1 =
∑ ||F0| − |Fc||∑ |F0| (2)
wR2 =
√∑
w(F 20 − F 2c )2∑
w(F 20 )2
, (3)
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w = [σ2(F 20 ) + (aP )
2 + bP )]−1 (4)
und Instabilitätsfaktor
P =
Max(F 20 , 0) + 2F
2
c
3
(5)
,wobei a und b zu verfeinern sind.
Goodness-of-Fit:
Goof = S =
√∑
(F 20 − F 2c )2
(Nobs −Npar) (6)
Die Tabellen wurden mit dem Programm CIFTAB erstellt und die Molekülzeichnungen mit dem
Programm Ortep3 und POV-Ray für Windows angefertigt. [199–201]
6.2 Synthese der verwendeten Liganden und deren Vorstufe
6.2.1 Darstellung von Triaminoguanidiniumchlorid
Das für die Synthese der verwendeten Liganden benutzte Triaminoguanidiniumchlorid wurde
gemäß einer Literaturvorschrift hergestellt [202]
20,07 g (0,210mol) Guanidiniumchlorid wird in 130ml 1,4-Dioxan gelöst und erhitzt. Unter
Rückfluss werden langsam 35,6ml (0,734mol) Hydrazinmonohydrat hinzu getropft. Danach wird
das Reaktionsgemisch für etwa 10 h unter Rückfluss erhitzt bis durch den Blasenzähler kein
Ammoniak mehr entweicht. Der entstandene weiße Feststoff wird abfiltriert und aus 225ml
eines 1:1 Ethanol-Wassergemischs umkristallisiert, abfiltriert und unter Vakkuum getrocknet.
Ausbeute: 24,15 g (0,172mmol), dies entspricht 81,78% bezogen auf die
eingesetzte Menge Guanidiniumchlorid
Summenformel: CH9N6Cl
Molare Masse: 140,58 g/mol
Elementaranalyse: berechnet: 59,7%(N) 8,5%(C) 6,4%(H)
gemessen: 59,82%(N) 8,50%(C) 6,48%(H)
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6.2.2 Darstellung von [H6Br3L]Cl
Der Ligand wird gemäß der Dissertation von Daniela Brinkhoff hergestellt. [143,146]
2,17 g Triaminoguanidiniumchlorid (15,4 mmol) werden unter Erwärmen in 60ml eines Ethanol-
Wasser- Gemisches (2:1) gelöst und mit konzentrierter HCl auf einen pH-Wert von 3 eingestellt.
Zu dem Gemisch wird unter Rühren langsam 10,26 g p-Bromsalicylaldehyd (51,0mmol) in 20ml
Ethanol gegeben. Nach kurzer Zeit entsteht eine gelbe, dickflüssige „Aufschlämmung“, welche
sich auch unter Zugabe von zusätzlichen 100ml Ethanol weiter verfestigt. Das erhaltene Gemisch
wird auf Raumtemperatur abgekühlt und aus 300ml Aceton umkristallisiert. Diese Lösung wird
über Nacht im Kühlschrank gelagert. Der entstandene feine, gelbliche Feststoff wird abgesaugt
und unter Vakuum mehrere Tage getrocknet.
Ausbeute: 10,08 g (14,6mmol), dies entspricht 94,5% bezogen auf die
eingesetzte Menge Triaminoguanidiniumchlorid
Summenformel: C22H18N6O3Br3Cl
Molare Masse: 689,58 g/mol
Elementaranalyse: berechnet([H6Br3L]Cl·H2O·C3H6O): 10,98%(N) 39,22%(C) 3,42%(H)
gemessen: 10,74%(N) 39,39%(C) 3,47%(H)
6.2.3 Darstellung von [H6Br3(OMe)3L]Cl
Der Ligand wird gemäß der Diplomarbeit von Kirsten Föcker hergestellt. [144,203]
Unter Erwärmen werden 2,00 g (14,2mmol) Triaminoguanidiniumchlorid in einem Methanol-
Wasser-Gemisch (2:3) gelöst. Die Lösung wird HCl-Lösung auf einen pH-Wert von 3 eingestellt.
Zusätzlich werden 10,85 g (47,0mmol) 5-Brom-2-hydroxy-3-methoxy-benzaldehyd ebenfalls un-
ter Erwärmen in 250ml Methanol gelöst. Diese Lösung wird anschließend langsam mit der Ersten
vereinigt und abgekühlt. Der Ligand [H6Br3(OMe)3L]Cl fällt als feiner, grauer Feststoff aus, der
abfiltiert, mit etwas Diethylether gewaschen und im Vakuum getrocknet wird.
Ausbeute: 10,23 g (13,1mmol), dies entspricht 92,2% bezogen auf die
eingesetzte Menge Triaminoguanidiniumchlorid
Summenformel: C25H24N6O3Br3Cl
Molare Masse: 779,67 g/mol
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6.3 Darstellung eines neuen Triaminoguanidin-basierten Liganden
6.3.1 Darstellung von [H6(OH)3L]Cl (1)
1 g Triaminoguanidiniumchlorid (7,114mmol) werden in 30ml eines Ethanol-Wasser-Gemisches
(1:1) unter Erwärmen gelöst und mit konzentrierter HCl auf einen pH-Wert von 3 eingestellt. Zu
diesem Gemisch wird eine Lösung aus 2,94 g 2,3-Dihydroxybenzaldehyd (21,286mmol) in 10ml
warmen Ethanol gegeben. Über Nacht entsteht unter Rühren bei Raumtemperatur ein beige-
brauner Niederschlag, welcher mit Aceton umkristallisiert einen hell beigen Feststoff ergibt.
Zusätzlich kann aus der einrotierten Mutterlauge mit Hilfe von Zugabe von Aceton ebenfalls ein
hell beiger Feststoff erhalten werden. Der erhaltene Feststoff wird unter Vakuum getrocknet.
Ausbeute: 3,21 g (6,408mmol), dies entspricht 90,1% bezogen auf die
eingesetzte Menge Triaminoguanidiniumchlorid
Summenformel: C21H21N6O6Cl
Molare Masse: 500,9 g/mol
Elementaranalyse: berechnet(1·1/2 EtOH): 16,04%(N) 52,70%(C) 4,62%(H)
gemessen: 15,80%(N) 52,21%(C) 4,59%(H)
6.4 Selektive Belegung von [H6Br3L]Cl mit M(PPh3)-Fragmenten (M = Pt
2+,
Pd2+)
6.4.1 Darstellung von [{Pt(PPh3)}2(HBr3L)] (2)
Kristalle von 2 wurden als Nebenprodukt aus dem folgenden Ansatz meiner Masterarbeit erhal-
ten. [152]
Eine Lösung aus 10mg [{Pt(PPh3)}2(HBr3L)] (0,006mmol) in 1ml DMF wird mit einer Lö-
sung aus 1,8mg CdCl2·2H2O (0,008mmol) in 1ml DMF vereinigt. Zusätzlich wird das Gemisch
mit 0,2ml Et3N versetzt und anschließend in einem Schnappdeckelglas mit kleinen Löchern im
Deckel belassen, so dass das Lösungsmittel langsam verdampfen kann. Nach einem Monat entste-
hen schwarze Kristalle von [{CdCl{Pt(PPh3)}2(Br3L)}2·DMF]·2 DMF. Neben diesen Kristallen
wurden nach etwa zwei Jahren Kristalle von 2 in der Probe gefunden und kristallographisch
untersucht.
Ausbeute: circa 4mg unumgesetztes Startmaterial
Kristalle von 2a wurden manuell unter dem Mikroskop aussortiert und
zur Elementaranalyse verwendet.
Summenformel: C58H44N6O6Br3P2Pt2
Molare Masse: 1563,82 g/mol
Elementaranalyse: berechnet(85%2a+15%2b): 5,26%(N) 43,59%(C) 2,70%(H)
gemessen: 5,26%(N) 43,44%(C) 2,83%(H)
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6.4.2 Darstellung von [Pd(PPh3)(H3Br3L)] (3)
Eine Lösung aus 19,7mg [H6Br3L]Cl (0,029mmol) in 10ml Methanol, versetzt mit 7,92µl Et3N,
wird auf 80 ◦C erhitzt. Bei dieser Temperatur wird langsam über 35Minuten eine Lösung aus
20,4mg cis- [PdCl2(PPh3)2] (0,029mmol) in 5ml CHCl3 hinzugetropft. Nach vollständiger Zu-
gabe wird für weitere 1,75 h unter Rückfluss erhitzt. Bei Raumtemperatur kann ein dunkelro-
ter Niederschlag abzentrifugiert werden, welcher anschließend mit wenig Et2O gewaschen wird.
Durch erneutes Lösen in CHCl3 können rote Kristalle von 3 nach circa 3 Wochen isoliert wer-
den.
Analog kann die Synthese in einem Methanol-DMF-Gemisch (1-1, je 10ml) durchgeführt wer-
den.
Ausbeute: 15,4mg (0,015mmol), dies entspricht 52,0% bezogen auf die
eingesetzte Menge [H6Br3L]Cl
Summenformel: C40H31N6O3Br3PPd
Molare Masse: 1020,8 g/mol
Elementaranalyse: Es wurde keine ausreichend reine Probe erhalten
6.4.3 Darstellung von [{Pd(PPh3)}2(HBr3L)] (4)
Eine Lösung aus 74,5mg [H6Br3L]Cl (0,108mmol) gelöst in 25ml Methanol, versetzt mit 2,5ml
Et3N, wird zu einer Suspension aus 151,2mg cis-[PdCl2(PPh3)2] (0,215mmol) in 25ml Me-
thanol gegeben. Dieses Gemisch wird für exakt eine Stunde unter Rückfluss erhitzt, wobei ein
dunkelroter Niederschlag entsteht. Nachdem es auf Raumtemperatur abgekühlt ist, wird es über
Nacht im Kühlschrank gelagert. Anschließend wird der Niederschlag abzentrifugiert und mit
wenig Et2O gewaschen. Durch erneutes Lösen in CHCl3 können nach einem Monat dunkelrote
Kristalle von 4 erhalten werden.
Ausbeute: 144,1 mg (0,104mmol), dies entspricht 96,1% bezogen auf die
eingesetzte Menge [H6Br3L]Cl
Summenformel: C58H43N6O3Br3P2Pd2
Molare Masse: 1386,4 g/mol
Elementaranalyse: berechnet (4): 6,06%(N) 50,25%(C) 3,13%(H)
gemessen: 6,27%(N) 50,08%(C) 3,30%(H)
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6.5 Selektive Belegung von [H6Br3L]Cl mit M(PEt3)-Fragmenten (M = Pt
2+,
Pd2+)
6.5.1 Darstellung von [{Pd(PEt3)}2(HBr3L)] (5)
Zu einer Suspension aus 30mg trans-[PdCl2(PEt3)2] (0,073mmol) in 7,5ml Methanol wird ei-
ne Lösung aus 25,6mg [H6Br3L]Cl (0,037mmol) und 1ml Et3N in 7,5ml Methanol gegeben.
Das Gemisch wird im Anschluss für eine Stunde unter Rückfluss erhitzt. Es entsteht ein ro-
ter Niederschlag, welcher abfiltiert, mit Diethylether gewaschen und an Luft getrocknet wird.
Für die Einkristallstrukturanalyse geeignete Kristalle von 5 können aus einer Lösung des roten
Feststoffes in CD2Cl2 nach circa 2 Wochen erhalten werden.
Ausbeute: 32,7mg (0,030mmol), dies entspricht 80,2% bezogen auf die
eingesetzte Menge [H6Br3L]Cl
Summenformel: C34H43N6O3Br3P2Pd2
Molare Masse: 1098,24 g/mol
Elementaranalyse: berechnet(5): 7,65%(N) 37,18%(C) 3,95%(H)
gemessen: 7,64%(N) 37,27%(C) 3,55%(H)
6.5.2 Darstellung von [Pt(PEt3)(H2Br3L’)] (6)
Zu einer Suspension aus 25,1mg cis-[PtCl2(PEt3)2] (0,050mmol) in 2ml Methanol wird ei-
ne Lösung aus 34,3mg [H6Br3L]Cl (0,050mmol) und 0,02ml Et3N in 3ml Methanol gegeben.
Das Gemisch wird für fünf Stunden unter Rückfluss gekocht, wobei 6 in Form eines orangen
Feststoffes ausfällt. Der entstandene Feststoff wird bei Raumtemperatur abfiltiert, mit wenig
Diethylether gewaschen und an Luft getrocknet. Wird etwas Feststoff erneut in wenig CD2Cl2
gelöst können nach circa zwei Wochen gelbe Kristalle von 6 erhalten werden.
Ausbeute: 32,0mg (0,033mmol), dies entspricht 66,9% bezogen auf die
eingesetzte Menge [H6Br3L]Cl
Summenformel: C28H28N6O3Br3PPt
Molare Masse: 962,3 g/mol
Elementaranalyse: berechnet(6): 8,7%(N) 34,9%(C) 2,9%(H)
gemessen: 8,5%(N) 34,8%(C) 3,1%(H)
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6.6 Selektive Belegung von [H6Br3(OMe)3L]Cl mit Pd(PEt3)-Fragmenten
6.6.1 Darstellung von [Pd(PEt3)(H2Br3(OMe)3L’)] (7)
Zu einer Lösung aus 75,4mg [H6Br3(OMe)3L]Cl (0,097mmol) in 25ml Methanol versetzt
mit 13,5 µl Et3N wird in der Siedehitze über fünf Stunden eine Lösung aus 39,5mg trans-
[PdCl2(PEt3)2] (0,095mmol) in 60ml Methanol getropft. Anschließend wird das Gemisch über
Nacht bei Raumtemperatur gerührt und danach erneut für 6,5 Stunden unter Rückfluss erhitzt.
Die Lösung wird etwas eingeengt und für circa eine Woche bei 4 ◦C gelagert. Der entstehende
Niederschlag wird abfiltriert, mit wenig Diethylether gewaschen und an Luft getrocknet. Aus
dem erneut in CD2Cl2 aufgelöstem Feststoff werden orange Kristalle von 7 ·CH2Cl2 erhalten.
Ausbeute: 16,6mg (0,017mmol), dies entspricht 17,8% bezogen auf die
eingesetzte Menge [H6Br3(OMe)3L]Cl
Summenformel: C31H34N6O6Br3PPd
Molare Masse: 963,74 g/mol
6.7 Darstellung von heteronuklearen Übergangsmetallkomplexen
6.7.1 Darstellung von [Cd{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}2]· n LM (8)
Eine Suspension aus 11mg [{Pd(PEt3)}2(HBr3L)] (0,010mmol) in 1ml Ethanol wird mit ei-
ner Lösung aus 2,6mg CdCl2·2H2O (0,012mmol) in 1ml Methanol vereinigt und mit 0,02ml
Et3N versetzt. Das Gemisch wird in einem Schnappdeckelglas, welches mit kleinen Löchern zum
Abdiffundieren des Lösungsmittel versehen ist, für circa 2 Wochen bei Raumtemperatur stehen
gelassen. Nach dieser Zeit bilden sich rote Kristalle von 8.
Ausbeute: 4,2mg (0,002mmol), dies entspricht 36,4% bezogen auf die
eingesetzte Menge [{Pd(PEt3)}2(HBr3L)]
Summenformel: C68H84N12O6Br6P4Pd4Cd
Molare Masse: 2306,9 g/mol
Elementaranalyse: berechnet(8 ·MeOH ·EtOH): 7,05 %(N) 35,76 %(C) 3,97 %(H)
berechnet (8 · 2EtOH) 7,01%(N) 36,05%(C) 4,03%(H)
gemessen: 6,91%(N) 36,05%(C) 3,79%(H)
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6.7.2 Darstellung von [Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}2]· 5 EtOH (9)
Zu einer Suspension von 11mg [{Pd(PEt3)}2(HBr3L)] (0,010mmol) in 1ml Ethanol wird eine
Lösung aus 1,5mg ZnCl2 (0,011mmol) in 1ml Methanol gegeben. Das Gemisch wird anschlie-
ßend mit 0,02ml Et3N versetzt und in einem Schnappdeckelglas mit kleinen Löchern im Deckel,
damit das Lösungsmittel langsam abdiffundieren kann, für circa zwei Wochen ruhen gelassen.
Nach dieser Zeit kann die Bildung von roten Kristallen von 9 beobachtet werden.
Ausbeute: 8,3mg (0,003mmol), dies entspricht 66,6% bezogen auf die
eingesetzte Menge [{Pd(PEt3)}2(HBr3L)]
Summenformel: C78H114N12O11Br6P4Pd4Zn
Molare Masse: 2490,2 g/mol
Elementaranalyse: berechnet(9· 2EtOH · 3H2O): 6,98%(N) 35,91%(C) 4,35%(H)
gemessen: 6,66%(N) 35,80%(C) 3,75%(H)
6.7.3 Darstellung von
[Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}{{Pd(PEt3)}(H2Br3L)}]· n LM (10)
Eine Lösung aus 11mg des Produkt aus Synthese von [{Pd(PEt3)}2(HBr3L)] (Kapitel 6.5.1) in
1ml DMF wird mit 1,5mg ZnCl2 (0,011mmol) gelöst in 1ml DMF gemischt und mit 0,02ml
Et3N versetzt. Die erhaltene orange-rote Lösung wird in einem Schnappdeckelglas mit kleinen
Löchern im Deckel, so dass das Lösungsmittel abdiffundieren kann, stehen gelassen. Nach circa
einem Monat bilden sich rote Kristalle 10 von .
Ausbeute: 1,0mg (0,0005mmol), dies entspricht 9,8% bezogen auf die eingesetzte
Menge [{Pd(PEt3)}2(HBr3L)], unter Vernachlässigung des Lösungsmittels
Summenformel: C62H71N12O6Br6P3Pd3Zn
Molare Masse: 2037,3 g/mol
Elementaranalyse: berechnet(10 · 8H2O): 7,71%(N) 34,14%(C) 4,02%(H)
gemessen: 7,93%(N) 33,25%(C) 3,80%(H)
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6.7.4 Darstellung von
[{Cu2(µ-OCH3){Pt(PPh3)}(Br3(OMe)3L)}2] ·12 EtOH · 4 H2O (11)
Der folgende Ansatz wurde von Christina Dietz im Rahmen ihrer Masterarbeit durchgeführt und
für weitere Arbeiten zur Verfügung gestellt. [153]
Eine Lösung aus 9,7mg [{Pt(PPh3)}(H3Br3(OMe)3L)] (0,008mmol) in 2ml EtOH wird mit
einer Lösung aus 2mg CuCl2 · 2 H2O (0,012mmol) in 1ml MeOH vereinigt und mit 0,1ml Et3N
versetzt. Das Gemisch wird in einem Schnappdeckelglas mit Löchern im Deckel für etwa acht
Monate stehen gelassen. Nach dieser Zeit entstehen dunkelrote Kristalle von 11.
Ausbeute: 2,0mg (0,0006mmol), dies entspricht 15,0% bezogen auf die
eingesetzte Menge [{Pt(PPh3)}(H3Br3(OMe)3L)]
Summenformel: C112H152N12O30Br6P2Pt2Cu4
Molare Masse: 3332,2 g/mol
Elementaranalyse: Es wurde keine ausreichend reine Probe erhalten
6.8 Darstellung von Koordinationsoligomeren basierend auf [H6Br3L]Cl
6.8.1 Darstellung von [{Eu(DMF)2(H2Br3L)}2] (12)
Zu einer Lösung aus 15,6mg [H6Br3L]Cl (0,023mmol) gelöst in 2ml Acetonitril, versetzt mit
0,2ml Et3N, wird eine Lösung aus 24,6mg EuCl3 · 6 H2O (0,066mmol) in 2ml DMF gegeben.
Das Gemisch wird in einem geschlossenen Schnappdeckelglas für etwa drei Tage stehen gelassen.
Anschließend wird der Deckel mit Löchern versehen, so dass das Lösungsmittel langsam abdif-
fundieren kann. Nach etwa zwei Monaten können orange Kristalle erhalten von 12 werden.
Ausbeute: 8,5mg (0,005mmol), dies entspricht 39,0% bezogen auf die
eingesetzte Menge [(H6Br3L)]Cl
Summenformel: C56H56N16O10Br6Eu2
Molare Masse: 1896,5 g/mol
Elementaranalyse: Es wurde keine ausreichend reine Probe erhalten
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6.8.2 Darstellung von
[{{Eu(DMSO)}2(HL’)(H3L”)}2(µ-OH)2] · 7 DMSO (13)
Zu einer Lösung aus 15,2mg [H6Br3L]Cl (0,022mmol) gelöst in 2ml DMSO, versetzt mit 0,2ml
Et3N, wird eine Lösung aus 24,1mg EuCl3 · 6 H2O (0,066mmol) in 2ml DMSO gegeben. Das
Gemisch wird in einem geschlossenen Schnappdeckelglas für etwa drei Tage stehen gelassen.
Anschließend wird der Deckel mit Löchern versehen, so dass das Lösungsmittel langsam abdif-
fundieren kann. Nach etwa vier Monaten können rot-orange Kristalle erhalten werden. Diese
werden von der Lösung getrennt und anschließend mit wenig Et2O gewaschen.
Rote Kristalle mit demselben Gitterkonstanten wie 13, konnten ebenfalls aus Lösungsmittelgemi-
schen, in Form von DMSO-X (1:1, mit X=MeOH, EtOH oder Acetonitril) erhalten werden.
Ausbeute: 9,0mg (0,002mmol), dies entspricht 38,3% bezogen auf die
eingesetzte Menge [(H6Br3L)]Cl
Summenformel: C110H154N24O30S18Br10Eu4
Molare Masse: 4276,5 g/mol
Elementaranalyse: Es wurde keine ausreichend reine Probe erhalten
6.8.3 Darstellung von
[{{Gd(DMSO)}2(HL’)(H3L”)}2(µ-OH)2] · 7 DMSO (14)
Zu einer Lösung aus 10,4mg [H6Br3L]Cl (0,015mmol) gelöst in 2ml DMSO, versetzt mit 0,2ml
Et3N, wird eine Lösung aus 17,2mg GdCl3 · 6 H2O (0,046mmol) in 2ml DMSO gegeben. Das
Gemisch wird in einem geschlossenen Schnappdeckelglas für etwa neun Tage stehen gelassen.
Anschließend wird der Deckel mit Löchern versehen, so dass das Lösungsmittel langsam abdif-
fundieren kann. Nach etwa sechs Monaten können orange Kristalle erhalten von 14 erhalten
werden.
Ausbeute: 7,0mg (0,002mmol), dies entspricht 43,4% bezogen auf die
eingesetzte Menge [(H6Br3L)]Cl
Summenformel: C110H154N24O30S18Br10Gd4
Molare Masse: 4297,8 g/mol
Elementaranalyse: Es wurde keine ausreichend reine Probe erhalten
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6.8.4 Darstellung von
[{{Ga(µ-OH)2}3(Br3L)}{{Ga(acac)}3(Br3L)}2] · n DMF (15)
Eine Lösung aus 15,1mg [H6Br3L]Cl (0,022mmol) gelöst in 2ml Acetonitril, versetzt mit 0,2ml
Et3N, wird mit einer Lösung aus 23,6mg Ga(acac)3 (0,064mmol) und 2ml DMF vereinigt. Das
Gemisch wird in einem geschlossenen Schnappdeckelglas für etwa drei Tage stehen gelassen.
Anschließend wird der Deckel mit Löchern versehen, so dass das Lösungsmittel langsam ab-
diffundieren kann. Nach zweieinhalb Monaten können orange Kristalle erhalten werden, welche
durch Abdekantieren des Lösungsmittels und anschließender Reinigung mit wenig Et2O isoliert
werden können.
Ausbeute: 23,2mg (0,007mmol), dies entspricht 96,8% bezogen auf die eingesetzte
Menge [H6Br3L]Cl, unter Vernachlässigung des Lösungsmittel
Summenformel: C96H84N18O27Br9Ga9
Molare Masse: 3268,44 g/mol
Elementaranalyse: berechnet(15 · 4,5DMF): 8,76%(N) 36,56%(C) 3,24%(H)
gemessen: 8,92%(N) 36,18%(C) 3,51%(H)
6.8.5 Darstellung von [{(Sn(H2Br3L))2(µ-OH)2}2] · n LM (16)
15,0mg SnCl2 · 2 H2O(0,066mol) werden in 2ml Methanol gelöst und anschließend mit einer
Lösung aus 16,0mg [H6Br3L]Cl (0,023mol) und 0,2ml Et3N in 2ml DMF vereint. Das Reakti-
onsgemisch wird in einem Schnappdeckelglas mit Löchern im Deckel, damit das Lösungsmittel
langsam abdiffundieren kann, für etwa vier Monate stehen gelassen. Nach dieser Zeit können
gelbe Kristalle isoliert werden, welche mit wenig Et2O gereinigt und anschließend an Luft ge-
trocknet werden.
Kristalle mit analogen Gitterkonstanten werden auch bei einer Umsetzung von SnBr2 erhalten.
Die Synthese ist auch in einem Ethanol-DMF-Gemisch (1:1) durchführbar.
Ausbeute: 15,4mg (0,005mmol), dies entspricht 85,2% bezogen auf die eingesetzte
Menge [(H6Br3L)]Cl, unter Vernachlässigung des Lösungsmittel
Summenformel: C88H60N24O16Br12Sn4
Molare Masse: 3143,3 g/mol
Elementaranalyse: berechnet
(16 · 5DMF·4MeOH·2H2O): 11,04%(N) 34,93%(C) 3,32%(H)
gemessen: 11,01%(N) 34,49%(C) 2,94%(H)
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6.9 Mechanochemische Darstellung von Verbindungen
6.9.1 [Et4N]12[Cd12(H2Br3L)12] ·n LM (17)
75,0mg [H6Br3L]Cl (0,109mmol) wird zusammen mit 65,69mg CdCl2 · 2H2O (0,299mmol),
36,12mg Et4NCl2·2H2O (0,218mmol), 34,87mg NaOH (0,871mmol) für circa 15 Minuten mit
einem Achatmörser verrieben. Anschließend wird der gelben Feststoff in sieben Portionen von
circa 30mg in Aceton gelöst und durch einen Spritzenfilter filtriert. Die Filtrate werden in ein
Schnappdeckelglas mit Löchern im Deckel überführt. Nach fünf Tagen bilden sich aus diesen
Ansätzen gelbe Kristalle von 17.
Ausbeute: 90,7mg (0,008mmol) , dies entspricht 93,2% bezogen auf die eingesetzte
Menge [H6Br3L]Cl, unter Vernachlässigung des Lösungsmittel
Summenformel: C360H408N84O36Br36Cd12
Molare Masse: 10713,1 g/mol
Elementaranalyse: berechnet(17 ·35H2O ·3C3H6O): 10,22%(N) 38,48%(C) 4,34%(H)
gemessen: 10,17%(N) 38,40%(C) 4,07%(H)
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7.1 NMR-Spektren
7.1.1 [H6(OH)3L]Cl (1)
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Abbildung 7.1: COSY-NMR-Spektrum von 1 (D6-DMSO, 400MHz)
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Abbildung 7.2: NOESY-NMR-Spektrum von 1 (D6-DMSO, 400MHz)
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Abbildung 7.3: ROESY-NMR-Spektrum von 1 (D6-DMSO, 400MHz)
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Abbildung 7.4: HMBC-NMR-Spektrum von 1 (D6-DMSO, 400MHz)
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Abbildung 7.5: HMQC-NMR-Spektrum von 1 (D6-DMSO, 400MHz)
7.1.2 [{Pd(PPh3)}2(HBr3L)] (4)
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Abbildung 7.6: 1H-NMR-Übersichtsspektrum von 4 (CD2Cl2, 400MHz)
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Abbildung 7.7: COSY-NMR-Spektrum von 4 (CD2Cl2, 400MHz)
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Abbildung 7.8: Aromatischer Bereich des NOESY-NMR-Spektrum von 4 (CD2Cl2, 400MHz)
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Abbildung 7.9: 13C-NMR-Übersichtsspektrum von 4 (CD2Cl2, 400MHz)
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Abbildung 7.10: HSQC-NMR-Spektrum von 4 (CD2Cl2, 400MHz)
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Abbildung 7.11: Aromatischer Bereich des HSQC-NMR-Spektrums von 4 (CD2Cl2, 400MHz)
7.1.3 [{Pd(PEt3)}2(HBr3L)] (5)
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Abbildung 7.12: Weiterer Ausschnitt des 1H-NMR-Spektrums von 5 (CD2Cl2, 400MHz)
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Abbildung 7.13: Aliphatischer Bereich des 1H-NMR-Spektrums von 5 (CD2Cl2, 400MHz)
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Abbildung 7.14: COSY-NMR-Spektrum von 5 (CD2Cl2, 400MHz)
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Abbildung 7.15: Aromatischer Bereich des COSY-NMR-Spektrums von 5 (CD2Cl2, 400MHz)
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Abbildung 7.16: NOESY-NMR-Spektrum von 5 (CD2Cl2, 400MHz)
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Abbildung 7.17: Aromatischer Bereich des NOESY-NMR-Spektrums von 5 (CD2Cl2, 400MHz)
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Abbildung 7.18: HMBC-NMR-Spektrum von 5 (CD2Cl2, 400MHz)
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Abbildung 7.19: Aromatischer Bereich des HMBC-NMR-Spektrums von 5 (CD2Cl2, 400MHz)
7.1.4 [Pt(PEt3)(H2Br3L’)] (6)
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Abbildung 7.20: 1H-NMR-Spektrum von 6 (CD2Cl2, 400MHz)
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Abbildung 7.21: COSY-NMR-Spektrum von 6 (CD2Cl2, 400MHz)
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Abbildung 7.22: Ausschnitt des aromatischen Bereiches des COSY-NMR-Spektrums von 6 (CD2Cl2,
400MHz)
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Abbildung 7.23: NOESY-NMR-Spektrum von 6 (CD2Cl2, 400MHz)
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Abbildung 7.24: Ausschnitt des aromatischen Bereiches des NOESY-NMR-Spektrums von 6 (CD2Cl2,
400MHz)
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Abbildung 7.25: HMBC-NMR-Spektrums von 6 (CD2Cl2, 400MHz)
7.1.5 [Pd(PEt3)(H2Br3(OMe)3L’)] (7)
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Abbildung 7.26: COSY-NMR-Spektrum von 7 (CD2Cl2, 400MHz)
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Abbildung 7.27: NOESY-NMR-Spektrum von 7 (CD2Cl2, 400MHz)
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7.2 ESI-Massenspektren-Spektren
7.2.1 [{Pd(PPh3)}2(HBr3L)] (4)
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Abbildung 7.1: Gemessenes (links) und berechnetes (rechts) Isotopenmuster von 4 im Kationen ESI-
Massenspektrum
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Abbildung 7.2: Gemessenes (links) und berechnetes (rechts) Isotopenmuster von
[{Pd(PPh3)}3(Br3L)]
+ im Kationen ESI-Massenspektrum
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7.2.2 [{Pd(PEt3)}2(HBr3L)] (5)
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Abbildung 7.3: Gemessenes (links) und berechnetes (rechts) Isotopenmuster von [5+H+]
(C34H44N6O3Br3P2Pd2
+) im Kationen-Massenspektrum
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Abbildung 7.4: Gemessenes (links) und berechnetes (rechts) Isotopenmuster von
[{Pd(PEt3)}(H4Br3L)]
+ bzw. C28H31N6O3Br3PPd
+ im Kationen-Massenspektrum
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Abbildung 7.5: Gemessenes (links) und berechnetes (rechts) Isotopenmuster von
[{Pd(PEt3)}3(Br3L)]
+ bzw. C40H57N6O3Br3P3Pd3
+ im Kationen-Massenspektrum
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Abbildung 7.6: Gemessenes (links) und berechnetes (rechts) Isotopenmuster von
[Pd(PEt3)2(H2Br3L)]
+ · [Pd(PEt3)2(HBr3L)] (C68H87N12O6Br6Pd4P4+) im Kationen-
Massenspektrum
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Abbildung 7.7: Gemessenes (links) und berechnetes (rechts) Isotopenmuster von
C62H74N12O6Br6Pd3P3
+im Kationen-Massenspektrum
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Abbildung 7.8: Gemessenes (links) und berechnetes (rechts) Isotopenmuster von
C74H100N12O6Br6Pd5P5
+ im Kationen-Massenspektrum
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7.2.3 [Cd{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}2]· n LM (8)
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Abbildung 7.9: Gemessenes (links) und berechnetes (rechts) Isotopenmuster von
[Cd{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}]
+ (C34H42N6O3Br3P2Pd2Cd
+)
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Abbildung 7.10: Gemessenes (links) und berechnetes (rechts) Isotopenmuster von
[Cd{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}2]+H
+ (C68H85N12O6Br6P4Pd4Cd
+)
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Abbildung 7.11: Gemessenes (links) und berechnetes (rechts) Isotopenmuster von
[Cd2{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}3]
+ (C102H126N18O9Br9P6Pd6Cd2
+)
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7.2.4 [Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}2]· 5 EtOH (9)
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Abbildung 7.12: Gemessenes (links) und berechnetes (rechts) Isotopenmuster von
[Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}]
+ (C34H42N6O3Br3P2Pd2Zn
+)
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Abbildung 7.13: Gemessenes (links) und berechnetes (rechts) Isotopenmuster von
[Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}2]+H
+ (C68H85N12O6Br6P4Pd4Zn
+)
7.2.5 [Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}{{Pd(PEt3)}(H2Br3L)}]· n LM (10)
1153.8
1154.8
1155.8
1156.8
1157.8
1158.8
1159.8
1160.8
1161.8
1162.8
1163.8
1164.8
1165.8
1166.8
1167.8
1168.8
1169.8
1171.8
1152.5 1155.0 1157.5 1160.0 1162.5 1165.0 1167.5 1170.0 1172.5 1175.0 m/z
Abbildung 7.14: Gemessenes (links) und berechnetes (rechts) Isotopenmuster von
[Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}]
+ (C34H42N6O3Br3P2Pd2Zn
+)
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Abbildung 7.15: Gemessenes (links) und berechnetes (rechts) Isotopenmuster
von [Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}{{Pd(PEt3)}(H2Br3L)}]+H
+ bzw.
C62H71N12O6Br6P3Pd3Zn
+
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Abbildung 7.16: Gemessenes (oben) und berechnetes (unten) Isotopenmuster
von C63H74N12O8Br6P3Pd3Zn3Cl
+ (m/z= 2251,61), sowie von
C62H72N12O7Br6P3Pd3Zn3Cl2
+(m/z= 2256,61)
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Abbildung 7.17: Gemessenes (links) und berechnetes (rechts) Isotopenmuster
von [Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}2]·[Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}]+ bzw.
C102H126N18O9Br9P6Pd6Zn2
+
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7.3 Berechnung der Volumina von Lösungsmittelmolekülen in Kristallstrukturen
Die Berechnung der jeweiligen Volumina der Lösungsmittelmoleküle bzw. des Salzes erfolgte
über:
Vmol =
M
ρ ∗ 106 [m
3/mol] (7)
VÅ =
Vmol
NA
[Å3] ,mitNA1 = 6, 0221367 ∗ 1023 mol−1 (8)
Alle Dichten sind bezogen auf Raumtemperatur. Folglich kann insgesamt nur eine Näherung
der Volumina für die Lösungsmittelmoleküle erhalten werden, da allen Datensätzen eine Tief-
temperaturmessung zu Grunde liegt. Unter dieser Voraussetzung und aus Gleichung (1) und (2)
werden die tabellierten Werte erhalten:
CHCl3 H2O MeOH EtOH
Dichte2 (ρ) [g/cm3] 1,48 1*10-6 0,79 0,79
Molare Masse2 (M) [g/mol] 119,38 18,02 32,04 46,07
Volumen (VÅ) [Å
3] 134 30 67 97
Tabelle 7.1: Voluminanäherung von Lösungsmittelmolekülen bei Raumtemperatur
DMF Aceton Et4NBr
Dichte2 (ρ) [g/cm3] 0,95 0,79 1,397
Molare Masse2 (M) [g/mol] 73,09 58,08 210,17
Volumen (VÅ) [Å
3] 128 122 250
Tabelle 7.2: Voluminanäherung von weiteren Lösungsmittelmolekülen und eines Salzes bei Raumtem-
peratur
Aus VÅ(Et4NBr) berechnet sich VIon(Et4N
+) über:
VBr− =
4
3
∗ r3Br− ∗ π [Å3], mit rBr− = 1, 96Å (9)
VIon = VSalz − VBr− [Å3] (10)
Es folgt nach (3) und (4):
VIon(Et4N
+) = 250Å3 - 32Å3= 218Å3
1G. H. Aylward, T. J. V. Findlay, Datensammlung Chemie in SI-Einheiten, 3. Auflage, WILEY-VCH, 1999, S.3
2GESTIS-Stoffdatenbank, http://www.dguv.de/ifa/de/gestis/stoffdb/index.jsp, März 2011
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7.4 Kristallographische Daten
Verbindung 2 3
Formel C58H42,90Br3Cl0,10N6O3P2Pt2,10 C40H30Br3N6 O3PPd
Kristallsystem monoklin triklin
Raumgruppe P21/c P 1¯
a [Å] 10,9946(3) 11,3937(5)
b [Å] 28,6476(7) 13,1258(5)
c [Å] 16,6918(4) 15,9585(6)
α [◦] 90 107,383(3)
β [◦] 92,335(2) 104,036(4)
γ [◦] 90 99,477(3)
Volumen [Å3] 5253,0(2) 2135,9(2)
Z 4 2
F(000) 3030 1004
M [g/mol] 1586,79 1019,80
Dichteber [mg/m
3] 2,006 1,586
Kristallgröße [mm] 0,17 x 0,08 x 0,03 0,373 x 0,143 x 0,085
Temperatur [K] 100(2) 113(2)
Absorptionskoeffizient µ [mm-1] 7,986 3,321
Absorptionskorrektur SADABS Semi-empirical
from equivalents
Scan-Methode ω-scan ω-scan
Meßgeschwindigkeit 30 sec/frame 30 sec/frame
2θ-Messbereich [◦] 1,41 bis 25,36 2,60 bis 28,77
(hkl)-Messbereich (-13,-34,-18) bis (13,34,20) (-15,-16,-21) bis (15,17,20)
gemessene Reflexe 37325 37066
unabhängige Reflexe 9615 9953
Rint 0,0511 0,0498
beobachtete Reflexe 7657 5452
Ablehnungskriterium 2σ 2σ
Parameterzahl 692 489
R1 0,0338 0,0379
R1 (für alle Daten) 0,0529 0,0729
wR2 0,0656 0,0858
wR2 (für alle Daten) 0,0708 0,0904
Goof S 1,029 0,867
Restelektronendichte [eÅ-3] 1,187 und -1,081 0,858 und -0,466
Tabelle 7.1: Kristall- und Verfeinerungsdaten von 2 und 3
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Verbindung 4 5
Formel C58H42Br3N6O3P2Pd2 C34,25H43,50Br3Cl0,50N6O3PPd2
Kristallsystem triklin monoklin
Raumgruppe P 1¯ P21/n
a [Å] 10,4430(8) 10,5627(6)
b [Å] 16,937(1) 15,8584(8)
c [Å] 17,585(1) 24,624(1)
α [◦] 108,217(7) 90
β [◦] 96,792(6) 90,074(4)
γ [◦] 104,116(6) 90
Volumen [Å3] 2800,6(4) 4124,7(4)
Z 2 4
F(000) 1366 2160
M [g/mol] 1385,45 1119,45
Dichteber [mg/m
3] 1,643 1,769
Kristallgröße [mm] 0,336 x 0,045 x 0,019 0,059 x 0,027 x 0,022
Temperatur [K] 114(2) 110(2)
Absorptionskoeffizient µ [mm-1] 2,889 3,896
Absorptionskorrektur Semi-empirical Semi-empirical
from equivalents from equivalents
Scan-Methode ω-scan ω-scan
Meßgeschwindigkeit 90 sec/frame 50 sec/frame
2θ-Messbereich [◦] 2,63 bis 25,00 2,85 bis 25,00
(hkl)-Messbereich (-12,-16,-20) bis (12,20,20) (-12,-18,-29) bis (12,18,29)
gemessene Reflexe 20654 41286
unabhängige Reflexe 9837 7253
Rint 0,1569 0,2041
beobachtete Reflexe 2376 3070
Ablehnungskriterium 2σ 2σ
Parameterzahl 283 402
R1 0,0850 0,0512
R1 (für alle Daten) 0,2662 0,1561
wR2 0,2018 0,0605
wR2 (für alle Daten) 0,2396 0,0723
Goof S 0,750 0,733
Restelektronendichte [eÅ-3] 3,566 und -0,667 0,757 und -0,610
Tabelle 7.2: Kristall- und Verfeinerungsdaten von 4 und 5
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Verbindung 6 7
Formel C28H28Br3N6O3PPt C32H36Br3Cl2N6O6PPd
Kristallsystem monoklin monoklin
Raumgruppe P21 P21/c
a [Å] 11,3142(7) 12,7261(2)
b [Å] 20,789(1) 13,2907(2)
c [Å] 13,9533(8) 22,7205(4)
α [◦] 90 90
β [◦] 111,716(7) 100,289(2)
γ [◦] 90 90
Volumen [Å3] 3049,0(3) 3781,1(1)
Z 4 4
F(000) 1840 2072
M [g/mol] 962,35 1048,67
Dichteber [mg/m
3] 2,096 1,842
Kristallgröße [mm] 0,341 x 0,187 x 0,119 0,143 x 0,134 x 0,063
Temperatur [K] 110(2) 110(2)
Absorptionskoeffizient µ [mm-1] 8,544 3,896
Absorptionskorrektur Gaussian Semi-empirical
from equivalents
Scan-Methode ω-scan ω-scan
Meßgeschwindigkeit 40 sec/frame 15 sec/frame
2θ-Messbereich [◦] 2,91 bis 29,10 3,06 bis 27,50
(hkl)-Messbereich (-15,-26,-18) bis (14,26,18) (-16,-16,-29) bis (16,17,27)
gemessene Reflexe 32003 25025
unabhängige Reflexe 13848 8440
Rint 0,0529 0,0366
beobachtete Reflexe 11719 6814
Ablehnungskriterium 2σ 2σ
Parameterzahl 393 466
R1 0,0588 0,0321
R1 (für alle Daten) 0,0669 0,0484
wR2 0,1385 0,0725
wR2 (für alle Daten) 0,1409 0,0777
Goof S 1,024 1,053
Restelektronendichte [eÅ-3] 5,642 und -2,887 0,723 und -0,759
Tabelle 7.3: Kristall- und Verfeinerungsdaten von 6 und 7
183
7 Anhang
Verbindung 8 9
Formel C68H84Br6CdN12O6P4Pd4 C78H114Br6N12O11P4Pd4Zn
Kristallsystem monoklin monoklin
Raumgruppe P21/n P21/n
a [Å] 15,4033(3) 16,8059(2)
b [Å] 20,3644(4) 25,5627(3)
c [Å] 32,9224(7) 22,1333(2)
α [◦] 90 90
β [◦] 94,696(2) 96,175(1)
γ [◦] 90 90
Volumen [Å3] 10292,4(4) 9453,4(2)
Z 4 4
F(000) 4504 4952
M [g/mol] 2306,81 2490,12
Dichteber [mg/m
3] 1,489 1,750
Kristallgröße [mm] 0,171 x 0,148 x 0,050 0,183 x 0,108 x 0,073
Temperatur [K] 110(2) 110(2)
Absorptionskoeffizient µ [mm-1] 3,324 3,660
Absorptionskorrektur Semi-empirical Semi-empirical
from equivalents from equivalents
Scan-Methode ω-scan ω-scan
Meßgeschwindigkeit 30 sec/frame 10 sec/frame
2θ-Messbereich [◦] 2,84 bis 25,00 2,81 bis 28,48
(hkl)-Messbereich (-18,-24,-39) bis (18,24,39) (-22,-33,-29) bis (21,33,29)
gemessene Reflexe 96580 199001
unabhängige Reflexe 18097 22341
Rint 0,0310 0,0380
beobachtete Reflexe 12276 12938
Ablehnungskriterium 2σ 2σ
Parameterzahl 909 1062
R1 0,0324 0,0203
R1 (für alle Daten) 0,0509 0,0321
wR2 0,0752 0,0441
wR2 (für alle Daten) 0,0774 0,0449
Goof S 0,927 0,975
Restelektronendichte [eÅ-3] 0,960 und -0,681 0,843 und -0,472
Tabelle 7.4: Kristall- und Verfeinerungsdaten von 8 und 9
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Verbindung 10 11
Formel C62H71Br6N12O6P3Pd3Zn C88H72Br6Cu4N12O14P2Pt2
Kristallsystem monoklin monoklin
Raumgruppe P21/n C2/c
a [Å] 17,990(1) 27,076(1)
b [Å] 28,650(2) 21,5866(6)
c [Å] 17,237(1) 21,7888(6)
α [◦] 90 90
β [◦] 97,351(6) 124,398(3)
γ [◦] 90 90
Volumen [Å3] 8811,2(9) 10508,0(7)
Z 4 4
F(000) 3992 5232
M [g/mol] 2037,25 2707,32
Dichteber [mg/m
3] 1,536 1,711
Kristallgröße [mm] 0,079 x 0,071 x 0,019 0,121 x 0,043 x 0,027
Temperatur [K] 110(2) 110(2)
Absorptionskoeffizient µ [mm-1] 3,693 5,820
Absorptionskorrektur Semi-empirical Semi-empirical
from equivalents from equivalents
Scan-Methode ω-scan ω-scan
Meßgeschwindigkeit 45 sec/frame 40 sec/frame
2θ-Messbereich [◦] 2,80 bis 28,50 2,89 bis 23,75
(hkl)-Messbereich (-22,-38,-23) bis (23,36,22) (-30,-24,-24) bis (30,24,24)
gemessene Reflexe 113430 52217
unabhängige Reflexe 20315 7996
Rint 0,1538 0,0719
beobachtete Reflexe 4512 4599
Ablehnungskriterium 2σ 2σ
Parameterzahl 543 477
R1 0,0593 0,0433
R1 (für alle Daten) 0,1672 0,0768
wR2 0,1388 0,1091
wR2 (für alle Daten) 0,1571 0,1142
Goof S 0,680 0,873
Restelektronendichte [eÅ-3] 1,112 und -1,174 1,196 und -0,669
Tabelle 7.5: Kristall- und Verfeinerungsdaten von 10 und 11
185
7 Anhang
Verbindung 12 13
Formel C56H56Br6Eu2N16O11 C55H77Br5Eu2N12O15S9
Kristallsystem orthorhombisch triklin
Raumgruppe Fdd2 P 1¯
a [Å] 28,776(5) 14,4400(5)
b [Å] 37,537(2) 15,7422(6)
c [Å] 25,983(2) 18,2586(6)
α [◦] 90 74,988(3)
β [◦] 90 86,298(3)
γ [◦] 90 75,568(3)
Volumen [Å3] 28066(5) 3882,3(2)
Z 16 2
F(000) 14848 2112
M [g/mol] 1912,55 2138,30
Dichteber [mg/m
3] 1,811 1,829
Kristallgröße [mm] 0,201 x 0,056 x 0,040 0,342 x 0,155 x 0,027
Temperatur [K] 107(2) 120(2)
Absorptionskoeffizient µ [mm-1] 5,253 4,481
Absorptionskorrektur Semi-empirical Semi-empirical
from equivalents from equivalents
Scan-Methode ω-scan ω-scan
Meßgeschwindigkeit 60 sec/frame 45 sec/frame
2θ-Messbereich [◦] 2,59 bis 25,00 2,91 bis 25,00
(hkl)-Messbereich (-34,-44,-30) bis (31,44,30) (-17,-18,-21) bis (17,18,21)
gemessene Reflexe 34975 43697
unabhängige Reflexe 11865 13662
Rint 0,1258 0,0803
beobachtete Reflexe 4706 7481
Ablehnungskriterium 2σ 2σ
Parameterzahl 471 797
R1 0,0576 0,0473
R1 (für alle Daten) 0,1602 0,1031
wR2 0,1070 0,0954
wR2 (für alle Daten) 0,1305 0,1018
Goof S 0,735 0,805
Restelektronendichte [eÅ-3] 1,920 und -1,745 1,317 und -1,073
Tabelle 7.6: Kristall- und Verfeinerungsdaten von 12 und 13
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Verbindung 14 15
Formel C110H154Br10Gd4N24O30S18 C96H84Br9Ga9N18O27
Kristallsystem triklin triklin
Raumgruppe P 1¯ P 1¯
a [Å] 14,5406(5) 17,0869(5)
b [Å] 15,8933(6) 17,0932(5)
c [Å] 18,2622(7) 31,4260(6)
α [◦] 73,997(3) 90,774(2)
β [◦] 85,829(3) 103,433(2)
γ [◦] 74,383(3) 119,583(3)
Volumen [Å3] 3907,0(2) 7674,0(3)
Z 2 2
F(000) 2114 3192
M [g/mol] 4297,75 3268,48
Dichteber [mg/m
3] 1,826 1,414
Kristallgröße [mm] 0,095 x 0,038 x 0,014 0,311 x 0,189 x 0,080
Temperatur [K] 110(2) 110(2)
Absorptionskoeffizient µ [mm-1] 4,545 3,956
Absorptionskorrektur Semi-empirical Semi-empirical
from equivalents from equivalents
Scan-Methode ω-scan ω-scan
Meßgeschwindigkeit 45 sec/frame 30 sec/frame
2θ-Messbereich [◦] 2,76 bis 27,5 2,44 bis 27,50
(hkl)-Messbereich (-18,-20,-23) bis (18,20,23) (-22,-22,-36) bis (22,22,36)
gemessene Reflexe 59699 103894
unabhängige Reflexe 17463 33236
Rint 0,1173 0,0661
beobachtete Reflexe 6153 13406
Ablehnungskriterium 2σ 2σ
Parameterzahl 734 1444
R1 0,0500 0,0428
R1 (für alle Daten) 0,1587 0,1118
wR2 0,0843 0,0990
wR2 (für alle Daten) 0,0949 0,1050
Goof S 0,662 0,770
Restelektronendichte [eÅ-3] 2,935 und -1,302 1,035 und -0,879
Tabelle 7.7: Kristall- und Verfeinerungsdaten von 14 und 15
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Verbindung 16 17
Formel C88H60Br12N24O16Sn4 C792H504Br108Cd36N216O108
Kristallsystem monoklin rhomboedrisch
Raumgruppe P2/c R3¯
a [Å] 10,5499(3) 48,5647(5)
b [Å] 19,0782(5) 48,5647(5)
c [Å] 34,814(1) 73,110(2)
α [◦] 90 90
β [◦] 90,333(3) 90
γ [◦] 90 120
Volumen [Å3] 7007,0(3) 149330(4)
Z 2 4
F(000) 3450 52560
M [g/mol] 3143,28 27450,79
Dichteber [mg/m
3] 1,697 1,221
Kristallgröße [mm] 0,196 x 0,091 x 0,058 0,156 x 0,093 x 0,026
Temperatur [K] 110(2) 110(2)
Absorptionskoeffizient µ [mm-1] 3,684 7,795
Absorptionskorrektur Semi-empirical Semi-empirical
from equivalents from equivalents
Scan-Methode ω-scan ω-scan
Meßgeschwindigkeit 45 sec/frame 50 bis 200 sec/frame
2θ-Messbereich [◦] 4,51 bis 27,50 3,64 bis 47,50
(hkl)-Messbereich (-13,-23,-45) bis (13,24,43) (-45,-45,-39) bis (26,46,63)
gemessene Reflexe 81899 64626
unabhängige Reflexe 15679 28328
Rint 0,1409 0,0724
beobachtete Reflexe 5781 16013
Ablehnungskriterium 2σ 2σ
Parameterzahl 649 1629
R1 0,0458 0,0638
R1 (für alle Daten) 0,0984 0,1044
wR2 0,1018 0,1525
wR2 (für alle Daten) 0,1087 0,1682
Goof S 0,759 0,876
Restelektronendichte [eÅ-3] 0,973 und -0,942 1,769 und -0,850
Tabelle 7.8: Kristall- und Verfeinerungsdaten von 16 und 17
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7.5 Lageparameter, Bindungsverhältnisse, Anisotrope Verfeinerung
Dieser Teil befindet sich auf der beigefügten CD
7.5.1 [{Pt(PPh3)}2(HBr3L)] (2)
Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
Pt(13) 4278(1) 4498(1) 11145(1) 18(1)
Pt(12) 2384(1) 3741(1) 8809(1) 19(1)
Pt(11) 2193(3) 5399(1) 9102(2) 36(1)
Cl(11) 1930(20) 6073(7) 9853(14) 64(6)
C(16B) 1180(100) 5590(40) 5990(40) 27(13)
C(15B) 770(80) 5940(30) 6480(50) 27(13)
C(14B) 740(80) 5870(20) 7300(40) 27(13)
C(13B) 1120(90) 5450(30) 7630(40) 27(13)
C(12B) 1530(110) 5100(20) 7140(70) 27(13)
C(17B) 1560(110) 5170(30) 6320(60) 27(13)
Br(1B) 1450(30) 5303(6) 4703(13) 111(8)
O(11B) 1460(60) 5720(20) 8220(40) 27(13)
C(16A) 1196(13) 5492(3) 5908(4) 50(4)
C(15A) 823(11) 5907(2) 6253(4) 52(4)
C(14A) 829(9) 5950(2) 7083(4) 43(3)
C(13A) 1208(9) 5578(2) 7567(4) 27(2)
C(12A) 1581(11) 5163(2) 7221(5) 25(2)
C(17A) 1575(13) 5120(2) 6392(6) 37(3)
Br(1A) 1206(2) 5472(1) 4798(1) 83(1)
O(11A) 1188(6) 5628(2) 8382(4) 32(2)
Br(13) 6377(1) 1819(1) 10322(1) 34(1)
Br(12) 4968(1) 6918(1) 12672(1) 36(1)
P(1) 704(1) 3645(1) 8000(1) 23(1)
P(2) 4388(1) 3864(1) 11949(1) 20(1)
O(131) 2500(4) 3045(1) 8789(2) 25(1)
O(121) 4842(4) 4848(1) 12119(2) 24(1)
N(132) 3613(4) 3803(1) 9724(3) 19(1)
N(131) 3676(4) 4241(2) 10081(3) 18(1)
N(121) 3219(5) 5027(2) 9790(3) 23(1)
N(122) 3833(4) 5076(2) 10521(3) 22(1)
N(111) 2523(4) 4435(2) 8921(3) 21(1)
N(112) 2150(4) 4806(2) 8455(3) 21(1)
C(136) 5143(6) 2220(2) 9881(4) 27(2)
C(135) 4283(6) 2039(2) 9336(4) 31(2)
C(134) 3420(6) 2329(2) 8993(4) 27(2)
C(133) 3373(5) 2812(2) 9165(4) 23(1)
C(132) 4237(5) 2988(2) 9730(3) 17(1)
C(137) 5110(5) 2683(2) 10087(4) 25(1)
C(131) 4268(5) 3463(2) 10015(4) 19(1)
C(100) 3129(5) 4577(2) 9607(4) 19(1)
Tabelle 7.1: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 2
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Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
C(126) 4822(6) 6263(2) 12491(4) 26(1)
C(125) 5117(5) 5956(2) 13116(4) 26(2)
C(124) 5101(6) 5482(2) 12954(4) 24(1)
C(123) 4797(5) 5310(2) 12195(4) 21(1)
C(122) 4423(5) 5623(2) 11580(4) 20(1)
C(127) 4469(5) 6105(2) 11754(4) 24(1)
C(121) 3957(5) 5497(2) 10797(4) 22(1)
C(111) 1994(5) 4758(2) 7691(4) 24(1)
C(7) -176(6) 3161(2) 8367(4) 32(2)
C(12) -1148(7) 3221(3) 8839(4) 49(2)
C(11) -1756(8) 2817(4) 9151(5) 64(3)
C(10) -1346(9) 2380(3) 8938(6) 64(3)
C(9) -379(8) 2320(3) 8472(6) 63(3)
C(8) 206(7) 2699(2) 8179(5) 41(2)
C(1) 874(6) 3500(2) 6955(4) 24(2)
C(6) -79(6) 3317(2) 6488(4) 26(2)
C(5) 65(7) 3226(2) 5688(4) 37(2)
C(4) 1156(7) 3308(2) 5342(4) 36(2)
C(3) 2116(7) 3488(2) 5795(4) 33(2)
C(2) 1982(6) 3585(2) 6604(4) 23(1)
C(13) -305(6) 4144(2) 8004(4) 29(2)
C(18) -431(6) 4389(2) 8730(5) 41(2)
C(17) -1114(6) 4787(3) 8740(6) 53(2)
C(16) -1695(7) 4946(3) 8042(6) 48(2)
C(15) -1621(6) 4709(2) 7340(5) 42(2)
C(14) -911(6) 4311(2) 7312(4) 32(2)
C(25) 4233(6) 4022(2) 12991(4) 28(2)
C(26) 5274(7) 4139(2) 13462(4) 37(2)
C(27) 5141(9) 4303(2) 14234(5) 48(2)
C(28) 4021(10) 4363(2) 14535(5) 53(3)
C(29) 2983(9) 4246(2) 14079(5) 51(2)
C(30) 3096(7) 4072(2) 13300(4) 34(2)
C(19) 5789(6) 3522(2) 11922(4) 28(2)
C(20) 6651(6) 3657(2) 11380(4) 33(2)
C(21) 7669(6) 3389(3) 11274(5) 48(2)
C(22) 7839(7) 2988(3) 11699(6) 53(2)
C(23) 7045(7) 2858(2) 12265(5) 43(2)
C(24) 6001(7) 3126(2) 12377(5) 40(2)
C(31) 3100(6) 3481(2) 11686(4) 24(1)
C(36) 2038(5) 3695(2) 11388(4) 30(2)
C(35) 1060(6) 3432(2) 11104(5) 44(2)
C(34) 1132(6) 2956(2) 11102(5) 50(2)
C(33) 2165(7) 2741(2) 11410(5) 44(2)
C(32) 3145(6) 3001(2) 11696(4) 28(2)
Tabelle 7.1: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 2
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Bindungen Längen [Å] Bindungen Längen [Å]
Pt(13)-O(121) 1,988(4) C(136)-C(137) 1,370(8)
Pt(13)-N(122) 2,006(4) C(136)-C(135) 1,386(8)
Pt(13)-N(131) 2,009(5) C(135)-C(134) 1,370(8)
Pt(13)-P(2) 2,2591(15) C(134)-C(133) 1,415(8)
Pt(12)-O(131) 1,998(4) C(133)-C(132) 1,404(8)
Pt(12)-N(111) 2,001(4) C(132)-C(137) 1,411(8)
Pt(12)-N(132) 2,006(4) C(132)-C(131) 1,443(7)
Pt(12)-P(1) 2,2603(15) C(126)-C(127) 1,352(8)
Pt(11)-O(11B) 1,90(6) C(126)-C(125) 1,393(8)
Pt(11)-N(121) 1,903(5) C(125)-C(124) 1,383(8)
Pt(11)-N(112) 2,011(5) C(124)-C(123) 1,388(8)
Pt(11)-Cl(11) 2,33(2) C(123)-C(122) 1,411(8)
C(16B)-C(15B) 1,3900 C(122)-C(127) 1,411(7)
C(16B)-C(17B) 1,3900 C(122)-C(121) 1,431(8)
C(16B)-Br(1B) 2,33(7) C(7)-C(12) 1,364(10)
C(15B)-C(14B) 1,3900 C(7)-C(8) 1,427(9)
C(14B)-C(13B) 1,3900 C(12)-C(11) 1,443(11)
C(14B)-O(11B) 1,74(11) C(11)-C(10) 1,384(13)
C(13B)-O(11B) 1,30(11) C(10)-C(9) 1,353(13)
C(13B)-C(12B) 1,3900 C(9)-C(8) 1,362(10)
C(12B)-C(17B) 1,3900 C(1)-C(6) 1,383(8)
C(12B)-C(111) 1,41(8) C(1)-C(2) 1,394(9)
C(16A)-C(15A) 1,3900 C(6)-C(5) 1,377(9)
C(16A)-C(17A) 1,3900 C(5)-C(4) 1,372(10)
C(16A)-Br(1A) 1,854(7) C(4)-C(3) 1,373(9)
C(15A)-C(14A) 1,3900 C(3)-C(2) 1,392(9)
C(14A)-C(13A) 1,3900 C(13)-C(14) 1,394(9)
C(13A)-O(11A) 1,370(9) C(13)-C(18) 1,411(9)
C(13A)-C(12A) 1,3900 C(18)-C(17) 1,366(10)
C(12A)-C(17A) 1,3900 C(17)-C(16) 1,381(11)
C(12A)-C(111) 1,463(8) C(16)-C(15) 1,358(10)
Br(13)-C(136) 1,902(6) C(15)-C(14) 1,385(9)
Br(12)-C(126) 1,906(6) C(25)-C(30) 1,380(10)
P(1)-C(1) 1,809(7) C(25)-C(26) 1,402(9)
P(1)-C(7) 1,811(6) C(26)-C(27) 1,386(10)
P(1)-C(13) 1,811(6) C(27)-C(28) 1,360(12)
P(2)-C(25) 1,812(7) C(28)-C(29) 1,388(11)
P(2)-C(19) 1,827(6) C(29)-C(30) 1,401(10)
P(2)-C(31) 1,830(6) C(19)-C(24) 1,378(9)
O(131)-C(133) 1,309(7) C(19)-C(20) 1,392(10)
O(121)-C(123) 1,331(6) C(20)-C(21) 1,375(9)
N(132)-C(131) 1,295(7) C(21)-C(22) 1,360(11)
N(132)-N(131) 1,390(6) C(22)-C(23) 1,364(11)
N(131)-C(100) 1,369(7) C(23)-C(24) 1,400(10)
N(121)-C(100) 1,329(7) C(31)-C(32) 1,378(8)
N(121)-N(122) 1,377(6) C(31)-C(36) 1,393(8)
Tabelle 7.2: Bindungslängen in 2
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Bindungen Längen [Å] Bindungen Längen [Å]
N(122)-C(121) 1,296(7) C(36)-C(35) 1,381(9)
N(111)-C(100) 1,364(7) C(35)-C(34) 1,364(9)
N(111)-N(112) 1,371(6) C(34)-C(33) 1,374(9)
N(112)-C(111) 1,288(8) C(33)-C(32) 1,377(8)
Tabelle 7.2: Bindungslängen in 2
Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
O(121)-Pt(13)-N(122) 94,03(17) C(137)-C(136)-Br(13) 120,9(5)
O(121)-Pt(13)-N(131) 171,23(16) C(135)-C(136)-Br(13) 119,0(4)
N(122)-Pt(13)-N(131) 77,24(18) C(134)-C(135)-C(136) 119,3(5)
O(121)-Pt(13)-P(2) 84,92(11) C(135)-C(134)-C(133) 122,6(6)
N(122)-Pt(13)-P(2) 168,00(16) O(131)-C(133)-C(132) 127,1(5)
N(131)-Pt(13)-P(2) 103,78(13) O(131)-C(133)-C(134) 115,7(5)
O(131)-Pt(12)-N(111) 171,02(17) C(132)-C(133)-C(134) 117,2(5)
O(131)-Pt(12)-N(132) 93,45(16) C(133)-C(132)-C(137) 119,4(5)
N(111)-Pt(12)-N(132) 78,13(18) C(133)-C(132)-C(131) 124,5(5)
O(131)-Pt(12)-P(1) 85,35(12) C(137)-C(132)-C(131) 116,0(5)
N(111)-Pt(12)-P(1) 103,56(14) C(136)-C(137)-C(132) 121,2(6)
N(132)-Pt(12)-P(1) 167,09(15) N(132)-C(131)-C(132) 125,5(5)
O(11B)-Pt(11)-N(121) 165(2) N(121)-C(100)-N(111) 120,9(5)
O(11B)-Pt(11)-N(112) 90(2) N(121)-C(100)-N(131) 121,5(5)
N(121)-Pt(11)-N(112) 81,5(2) N(111)-C(100)-N(131) 117,6(5)
O(11B)-Pt(11)-Cl(11) 87(3) C(127)-C(126)-C(125) 121,3(5)
N(121)-Pt(11)-Cl(11) 102,9(6) C(127)-C(126)-Br(12) 119,5(5)
N(112)-Pt(11)-Cl(11) 171,5(7) C(125)-C(126)-Br(12) 119,1(4)
C(15B)-C(16B)-C(17B) 120,0 C(124)-C(125)-C(126) 118,1(6)
C(15B)-C(16B)-Br(1B) 149(5) C(125)-C(124)-C(123) 121,9(6)
C(17B)-C(16B)-Br(1B) 90(5) O(121)-C(123)-C(124) 115,6(5)
C(14B)-C(15B)-C(16B) 120,0 O(121)-C(123)-C(122) 125,1(5)
C(13B)-C(14B)-C(15B) 120,0 C(124)-C(123)-C(122) 119,3(5)
C(13B)-C(14B)-O(11B) 47(4) C(123)-C(122)-C(127) 117,8(5)
C(15B)-C(14B)-O(11B) 151(5) C(123)-C(122)-C(121) 125,9(5)
O(11B)-C(13B)-C(12B) 143(7) C(127)-C(122)-C(121) 116,2(5)
O(11B)-C(13B)-C(14B) 81(6) C(126)-C(127)-C(122) 121,3(6)
C(12B)-C(13B)-C(14B) 120,0 N(122)-C(121)-C(122) 126,0(5)
C(13B)-C(12B)-C(17B) 120,0 N(112)-C(111)-C(12B) 127(4)
C(13B)-C(12B)-C(111) 103(7) N(112)-C(111)-C(12A) 118,2(6)
C(17B)-C(12B)-C(111) 136(7) C(12B)-C(111)-C(12A) 9(4)
C(12B)-C(17B)-C(16B) 120,0 C(12)-C(7)-C(8) 119,2(7)
C(13B)-O(11B)-Pt(11) 113(5) C(12)-C(7)-P(1) 122,7(6)
C(13B)-O(11B)-C(14B) 52(4) C(8)-C(7)-P(1) 118,0(6)
Pt(11)-O(11B)-C(14B) 164(5) C(7)-C(12)-C(11) 119,5(8)
C(15A)-C(16A)-C(17A) 120,0 C(10)-C(11)-C(12) 118,2(9)
C(15A)-C(16A)-Br(1A) 117,1(5) C(9)-C(10)-C(11) 122,2(8)
C(17A)-C(16A)-Br(1A) 122,9(5) C(10)-C(9)-C(8) 120,0(9)
Tabelle 7.3: Winkel in 2
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Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
C(16A)-C(15A)-C(14A) 120,0 C(9)-C(8)-C(7) 120,8(8)
C(13A)-C(14A)-C(15A) 120,0 C(6)-C(1)-C(2) 118,9(6)
O(11A)-C(13A)-C(14A) 118,7(6) C(6)-C(1)-P(1) 121,6(5)
O(11A)-C(13A)-C(12A) 121,3(6) C(2)-C(1)-P(1) 119,5(4)
C(14A)-C(13A)-C(12A) 120,0 C(5)-C(6)-C(1) 120,3(7)
C(17A)-C(12A)-C(13A) 120,0 C(4)-C(5)-C(6) 120,8(6)
C(17A)-C(12A)-C(111) 116,9(6) C(5)-C(4)-C(3) 119,9(7)
C(13A)-C(12A)-C(111) 123,1(6) C(4)-C(3)-C(2) 120,0(7)
C(12A)-C(17A)-C(16A) 120,0 C(3)-C(2)-C(1) 120,1(6)
C(1)-P(1)-C(7) 103,2(3) C(14)-C(13)-C(18) 118,7(6)
C(1)-P(1)-C(13) 105,7(3) C(14)-C(13)-P(1) 122,7(5)
C(7)-P(1)-C(13) 105,5(3) C(18)-C(13)-P(1) 118,5(5)
C(1)-P(1)-Pt(12) 119,3(2) C(17)-C(18)-C(13) 119,9(7)
C(7)-P(1)-Pt(12) 109,1(2) C(18)-C(17)-C(16) 120,0(8)
C(13)-P(1)-Pt(12) 112,8(2) C(15)-C(16)-C(17) 121,4(7)
C(25)-P(2)-C(19) 105,6(3) C(16)-C(15)-C(14) 119,6(7)
C(25)-P(2)-C(31) 106,1(3) C(15)-C(14)-C(13) 120,4(7)
C(19)-P(2)-C(31) 108,5(3) C(30)-C(25)-C(26) 119,7(7)
C(25)-P(2)-Pt(13) 111,42(18) C(30)-C(25)-P(2) 120,5(5)
C(19)-P(2)-Pt(13) 116,2(2) C(26)-C(25)-P(2) 119,4(6)
C(31)-P(2)-Pt(13) 108,5(2) C(27)-C(26)-C(25) 119,2(8)
C(133)-O(131)-Pt(12) 123,1(3) C(28)-C(27)-C(26) 121,2(8)
C(123)-O(121)-Pt(13) 124,5(4) C(27)-C(28)-C(29) 120,2(7)
C(131)-N(132)-N(131) 120,1(5) C(28)-C(29)-C(30) 119,5(8)
C(131)-N(132)-Pt(12) 124,5(4) C(25)-C(30)-C(29) 120,1(7)
N(131)-N(132)-Pt(12) 115,3(3) C(24)-C(19)-C(20) 118,8(6)
C(100)-N(131)-N(132) 111,9(4) C(24)-C(19)-P(2) 123,5(6)
C(100)-N(131)-Pt(13) 112,0(3) C(20)-C(19)-P(2) 117,6(5)
N(132)-N(131)-Pt(13) 135,9(3) C(21)-C(20)-C(19) 120,5(7)
C(100)-N(121)-N(122) 109,4(4) C(22)-C(21)-C(20) 120,1(8)
C(100)-N(121)-Pt(11) 111,5(4) C(21)-C(22)-C(23) 120,9(7)
N(122)-N(121)-Pt(11) 137,3(4) C(22)-C(23)-C(24) 119,6(7)
C(121)-N(122)-N(121) 116,8(5) C(19)-C(24)-C(23) 120,0(8)
C(121)-N(122)-Pt(13) 124,3(4) C(32)-C(31)-C(36) 118,2(6)
N(121)-N(122)-Pt(13) 118,5(3) C(32)-C(31)-P(2) 124,7(5)
C(100)-N(111)-N(112) 111,6(4) C(36)-C(31)-P(2) 116,8(4)
C(100)-N(111)-Pt(12) 114,1(3) C(35)-C(36)-C(31) 120,8(6)
N(112)-N(111)-Pt(12) 134,3(4) C(34)-C(35)-C(36) 120,1(7)
C(111)-N(112)-N(111) 120,2(5) C(35)-C(34)-C(33) 119,6(6)
C(111)-N(112)-Pt(11) 128,4(4) C(34)-C(33)-C(32) 120,7(6)
N(111)-N(112)-Pt(11) 110,6(4) C(33)-C(32)-C(31) 120,5(6)
C(137)-C(136)-C(135) 120,2(5)
Tabelle 7.3: Winkel in 2
193
7 Anhang
Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
Pt(13) 25(1) 10(1) 18(1) -1(1) -1(1) -2(1)
Pt(12) 24(1) 16(1) 18(1) -2(1) -1(1) -2(1)
Pt(11) 47(2) 26(1) 34(2) -2(1) -3(1) 3(1)
Cl(11) 82(16) 54(12) 56(15) -2(11) -13(13) 7(11)
Br(1B) 232(19) 74(13) 25(6) -24(8) -19(8) 72(13)
C(16A) 91(8) 32(6) 25(5) 1(4) -27(5) 1(6)
C(15A) 97(8) 23(5) 34(6) 12(5) -31(7) 7(5)
C(14A) 73(7) 16(4) 39(7) 8(4) -11(5) 1(4)
C(13A) 47(5) 5(4) 26(5) 2(3) -13(4) -6(4)
C(12A) 32(4) 17(4) 26(5) -3(4) -14(4) 2(4)
C(17A) 60(6) 22(4) 29(6) -1(4) -10(5) 6(4)
Br(1A) 172(2) 50(1) 24(1) 4(1) -22(1) 20(1)
O(11A) 58(5) 17(3) 21(4) 0(3) 0(3) 1(3)
Br(13) 41(1) 21(1) 40(1) 1(1) -1(1) 8(1)
Br(12) 59(1) 13(1) 36(1) -6(1) 5(1) -5(1)
P(1) 25(1) 21(1) 21(1) 0(1) -2(1) -2(1)
P(2) 29(1) 12(1) 20(1) -1(1) -2(1) 0(1)
O(131) 32(2) 15(2) 26(2) -2(2) -4(2) -3(2)
O(121) 43(3) 10(2) 19(2) -3(2) -6(2) -2(2)
N(132) 25(3) 10(2) 20(3) -3(2) -1(2) -5(2)
N(131) 28(3) 12(2) 14(3) -3(2) 2(2) 2(2)
N(121) 34(3) 15(2) 18(3) 3(2) -5(2) 1(2)
N(122) 31(3) 11(2) 23(3) 1(2) -7(2) -3(2)
N(111) 29(3) 20(2) 12(3) 3(2) 0(2) 1(2)
N(112) 25(3) 19(2) 20(3) 5(2) -1(2) 6(2)
C(136) 33(4) 14(3) 33(4) 0(3) 6(3) 6(3)
C(135) 43(4) 16(3) 33(4) -7(3) 4(3) -1(3)
C(134) 35(4) 21(3) 25(4) -4(3) -6(3) -2(3)
C(133) 30(3) 21(3) 17(3) -1(3) 2(3) -2(3)
C(132) 20(3) 16(3) 15(3) -3(2) 5(3) -2(2)
C(137) 27(3) 26(3) 21(4) -1(3) 4(3) -1(3)
C(131) 28(3) 18(3) 12(3) -3(2) 2(3) -4(2)
C(100) 25(3) 14(3) 17(3) 6(2) 3(3) 0(2)
C(126) 31(4) 20(3) 26(4) -4(3) 5(3) -5(3)
C(125) 32(4) 19(3) 26(4) -5(3) -6(3) -5(3)
C(124) 34(4) 15(3) 23(4) 3(3) 0(3) -6(3)
C(123) 27(3) 14(3) 22(4) -2(3) 0(3) -3(2)
C(122) 25(3) 14(3) 22(4) 1(3) 5(3) -1(2)
C(127) 30(3) 18(3) 24(4) 1(3) 7(3) -1(2)
C(121) 26(3) 16(3) 24(4) 4(3) 1(3) 1(2)
C(111) 30(4) 13(3) 28(4) 5(3) 2(3) 1(2)
C(7) 32(4) 37(4) 26(4) 11(3) -9(3) -17(3)
C(12) 41(5) 77(6) 29(5) 5(4) -6(4) -12(4)
C(11) 49(5) 108(8) 34(5) 7(5) 2(4) -41(5)
C(10) 69(7) 74(7) 48(6) 30(5) -24(5) -38(5)
Tabelle 7.4: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 2
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Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
C(9) 63(6) 53(5) 70(7) 33(5) -39(5) -34(5)
C(8) 46(4) 31(4) 44(5) 13(4) -18(4) -10(3)
C(1) 31(4) 11(3) 29(4) 3(3) -5(3) 3(2)
C(6) 32(4) 21(3) 26(4) 0(3) -5(3) 5(3)
C(5) 56(5) 25(3) 29(4) -4(3) -14(4) 5(3)
C(4) 55(5) 34(4) 18(4) -9(3) -9(4) 4(3)
C(3) 48(4) 22(3) 28(4) 3(3) 8(3) 3(3)
C(2) 33(4) 14(3) 20(4) -2(3) -6(3) 6(2)
C(13) 25(3) 27(3) 35(4) -4(3) 7(3) -3(3)
C(18) 25(4) 50(4) 46(5) -18(4) 5(3) -7(3)
C(17) 28(4) 60(5) 71(6) -37(5) 13(4) -8(4)
C(16) 30(4) 39(4) 76(7) -7(4) 18(4) 0(3)
C(15) 34(4) 36(4) 56(5) 3(4) 4(4) 5(3)
C(14) 30(4) 31(3) 35(4) 8(3) 3(3) 3(3)
C(25) 52(4) 15(3) 16(4) 9(3) -3(3) -6(3)
C(26) 70(5) 21(3) 21(4) 1(3) -4(4) -12(3)
C(27) 93(7) 27(4) 23(4) 2(3) -9(5) -17(4)
C(28) 130(9) 13(3) 17(4) -1(3) 1(5) -10(4)
C(29) 89(7) 32(4) 33(5) 7(4) 20(5) 8(4)
C(30) 56(5) 24(3) 22(4) 8(3) 5(4) 6(3)
C(19) 39(4) 15(3) 29(4) -7(3) -11(3) -2(3)
C(20) 27(4) 25(3) 45(5) -15(3) -4(3) -2(3)
C(21) 26(4) 46(5) 72(6) -19(4) 2(4) -1(3)
C(22) 34(4) 37(4) 89(7) -12(5) -9(5) 3(3)
C(23) 48(5) 24(4) 55(5) -1(4) -23(4) 2(3)
C(24) 45(4) 21(3) 51(5) -2(3) -24(4) -3(3)
C(31) 33(4) 18(3) 22(4) -3(3) 5(3) -1(3)
C(36) 25(3) 16(3) 49(5) 3(3) 4(3) 0(3)
C(35) 29(4) 39(4) 64(6) -3(4) -6(4) -3(3)
C(34) 28(4) 37(4) 86(7) -3(4) -4(4) -8(3)
C(33) 53(5) 15(3) 66(6) 1(3) -3(4) -12(3)
C(32) 34(4) 14(3) 35(4) 2(3) 0(3) -3(3)
Tabelle 7.4: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 2
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7.5.2 [Pd(PPh3)(H3Br3L)] (3)
Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
Pd(11) 3110(1) 1516(1) 3598(1) 19(1)
P(11) 1628(1) 2321(1) 4096(1) 18(1)
C(100) 3090(4) 244(4) 1838(3) 26(1)
N(111) 2724(4) -273(3) 890(2) 36(1)
N(112) 3495(4) -816(3) 511(3) 32(1)
C(111) 3096(5) -1391(4) -357(3) 36(1)
C(112) 4210(30) -1820(30) -720(30) 28(2)
C(113) 5260(30) -1970(30) -164(18) 45(2)
C(114) 5950(20) -2640(30) -566(18) 57(3)
C(115) 5590(30) -3150(20) -1520(19) 48(3)
C(116) 4530(30) -3000(20) -2072(17) 37(2)
C(117) 3840(30) -2340(30) -1670(20) 26(2)
O(111) 5480(60) -1140(60) 730(50) 74(3)
Br(11) 4079(11) -3637(8) -3301(6) 45(1)
C(12’) 3895(8) -1947(8) -793(7) 28(2)
C(13’) 5138(8) -1773(7) -292(5) 45(2)
C(14’) 5960(5) -2184(9) -737(5) 57(3)
C(15’) 5539(7) -2770(8) -1682(5) 48(3)
C(16’) 4296(8) -2944(6) -2183(5) 37(2)
C(17’) 3474(7) -2533(8) -1739(7) 26(2)
O(11’) 5659(17) -1282(19) 629(14) 74(3)
Br(1’) 3786(5) -3664(2) -3487(3) 45(1)
N(121) 4025(3) 1(3) 2331(2) 22(1)
N(122) 4310(3) 655(3) 3246(2) 19(1)
C(121) 5247(4) 520(3) 3835(3) 19(1)
C(122) 5675(4) 1085(3) 4816(3) 17(1)
C(123) 5020(4) 1755(3) 5306(3) 19(1)
C(124) 5511(4) 2205(3) 6282(3) 22(1)
C(125) 6602(4) 2044(3) 6751(3) 25(1)
C(126) 7243(4) 1409(3) 6259(3) 22(1)
C(127) 6782(4) 929(3) 5312(3) 22(1)
O(121) 3975(3) 1979(2) 4940(2) 24(1)
Br(12) 8774(1) 1215(1) 6905(1) 31(1)
N(131) 2459(3) 966(3) 2202(2) 22(1)
N(132) 1734(3) 1314(3) 1569(2) 23(1)
C(131) 1497(4) 2253(3) 1882(3) 24(1)
C(132) 748(4) 2724(3) 1318(3) 26(1)
C(133) 145(5) 2179(4) 368(3) 32(1)
C(134) -528(5) 2699(4) -146(3) 39(1)
C(135) -621(5) 3744(4) 262(3) 42(1)
C(136) -32(5) 4299(4) 1202(3) 39(1)
C(137) 644(5) 3790(4) 1724(3) 33(1)
Br(13) -48(1) 5787(1) 1803(1) 47(1)
Tabelle 7.5: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 3
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Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
Br(3’) -837(12) 5362(8) 1638(5) 47(1)
O(131) 196(3) 1124(2) -64(2) 43(1)
C(1) 1826(4) 3758(3) 4165(3) 19(1)
C(2) 3016(4) 4341(3) 4245(3) 24(1)
C(3) 3233(5) 5423(3) 4279(3) 28(1)
C(4) 2250(5) 5935(4) 4234(3) 29(1)
C(5) 1088(4) 5380(3) 4159(3) 26(1)
C(6) 861(4) 4299(3) 4131(3) 24(1)
C(7) -5(4) 1608(3) 3471(3) 20(1)
C(8) -928(4) 1897(3) 3875(3) 25(1)
C(9) -2180(4) 1415(4) 3411(3) 28(1)
C(10) -2517(4) 608(4) 2559(3) 32(1)
C(11) -1633(4) 273(3) 2158(3) 25(1)
C(12) -378(4) 787(3) 2620(3) 23(1)
C(13) 1761(4) 2355(3) 5263(3) 21(1)
C(14) 1438(4) 1356(4) 5392(3) 26(1)
C(15) 1641(4) 1325(4) 6275(3) 33(1)
C(16) 2134(5) 2280(4) 7031(3) 38(1)
C(17) 2424(5) 3274(4) 6897(3) 40(1)
C(18) 2244(4) 3320(4) 6035(3) 27(1)
Tabelle 7.5: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 3
Bindungen Längen [Å] Bindungen Längen [Å]
Pd(11)-O(121) 1,982(3) C(123)-C(124) 1,416(5)
Pd(11)-N(122) 1,991(3) C(124)-C(125) 1,371(6)
Pd(11)-N(131) 2,023(3) C(125)-C(126) 1,390(6)
Pd(11)-P(11) 2,3097(11) C(126)-C(127) 1,376(6)
P(11)-C(7) 1,817(4) C(126)-Br(12) 1,899(4)
P(11)-C(13) 1,818(4) N(131)-N(132) 1,380(4)
P(11)-C(1) 1,829(4) N(132)-C(131) 1,284(5)
C(100)-N(121) 1,308(5) C(131)-C(132) 1,433(6)
C(100)-N(131) 1,361(5) C(132)-C(137) 1,394(6)
C(100)-N(111) 1,381(5) C(132)-C(133) 1,402(6)
N(111)-N(112) 1,362(5) C(133)-O(131) 1,369(5)
N(112)-C(111) 1,285(5) C(133)-C(134) 1,388(6)
C(111)-C(12’) 1,438(8) C(134)-C(135) 1,366(6)
C(111)-C(112) 1,63(3) C(135)-C(136) 1,389(6)
C(112)-C(113) 1,3900 C(136)-C(137) 1,387(6)
C(112)-C(117) 1,3900 C(136)-Br(3’) 1,851(9)
C(113)-C(114) 1,3900 C(136)-Br(13) 1,907(5)
C(113)-O(111) 1,45(6) C(1)-C(2) 1,399(6)
C(114)-C(115) 1,3900 C(1)-C(6) 1,402(6)
C(115)-C(116) 1,3900 C(2)-C(3) 1,384(6)
C(116)-C(117) 1,3900 C(3)-C(4) 1,395(6)
C(116)-Br(11) 1,79(3) C(4)-C(5) 1,361(6)
Tabelle 7.6: Bindungslängen in 3
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Bindungen Längen [Å] Bindungen Längen [Å]
C(12’)-C(13’) 1,3900 C(5)-C(6) 1,384(6)
C(12’)-C(17’) 1,3900 C(7)-C(12) 1,372(5)
C(13’)-O(11’) 1,35(2) C(7)-C(8) 1,408(6)
C(13’)-C(14’) 1,3900 C(8)-C(9) 1,377(6)
C(14’)-C(15’) 1,3900 C(9)-C(10) 1,367(6)
C(15’)-C(16’) 1,3900 C(10)-C(11) 1,382(6)
C(16’)-C(17’) 1,3900 C(11)-C(12) 1,384(6)
C(16’)-Br(1’) 1,902(7) C(13)-C(18) 1,391(5)
N(121)-N(122) 1,381(4) C(13)-C(14) 1,391(6)
N(122)-C(121) 1,314(5) C(14)-C(15) 1,385(6)
C(121)-C(122) 1,434(5) C(15)-C(16) 1,370(6)
C(122)-C(127) 1,399(5) C(16)-C(17) 1,383(7)
C(122)-C(123) 1,426(6) C(17)-C(18) 1,363(6)
C(123)-O(121) 1,313(5)
Tabelle 7.6: Bindungslängen in 3
Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
O(121)-Pd(11)-N(122) 93,54(12) O(121)-C(123)-C(122) 126,1(4)
O(121)-Pd(11)-N(131) 171,32(13) C(124)-C(123)-C(122) 117,8(4)
N(122)-Pd(11)-N(131) 77,97(14) C(125)-C(124)-C(123) 122,0(4)
O(121)-Pd(11)-P(11) 83,18(8) C(124)-C(125)-C(126) 119,3(4)
N(122)-Pd(11)-P(11) 171,49(10) C(127)-C(126)-C(125) 120,7(4)
N(131)-Pd(11)-P(11) 105,48(10) C(127)-C(126)-Br(12) 120,0(3)
C(7)-P(11)-C(13) 102,82(19) C(125)-C(126)-Br(12) 119,4(3)
C(7)-P(11)-C(1) 107,20(18) C(126)-C(127)-C(122) 121,2(4)
C(13)-P(11)-C(1) 105,39(18) C(123)-O(121)-Pd(11) 125,2(3)
C(7)-P(11)-Pd(11) 117,09(14) C(100)-N(131)-N(132) 114,2(3)
C(13)-P(11)-Pd(11) 109,38(14) C(100)-N(131)-Pd(11) 110,0(3)
C(1)-P(11)-Pd(11) 113,81(14) N(132)-N(131)-Pd(11) 134,2(3)
N(121)-C(100)-N(131) 124,0(4) C(131)-N(132)-N(131) 117,1(3)
N(121)-C(100)-N(111) 117,5(4) N(132)-C(131)-C(132) 123,9(4)
N(131)-C(100)-N(111) 118,5(4) C(137)-C(132)-C(133) 118,1(4)
N(112)-N(111)-C(100) 118,5(4) C(137)-C(132)-C(131) 118,6(4)
C(111)-N(112)-N(111) 118,3(4) C(133)-C(132)-C(131) 123,3(4)
N(112)-C(111)-C(12’) 120,2(6) O(131)-C(133)-C(134) 119,0(4)
N(112)-C(111)-C(112) 111,3(14) O(131)-C(133)-C(132) 120,6(4)
C(12’)-C(111)-C(112) 10,6(16) C(134)-C(133)-C(132) 120,4(4)
C(113)-C(112)-C(117) 120,0 C(135)-C(134)-C(133) 120,8(4)
C(113)-C(112)-C(111) 125(2) C(134)-C(135)-C(136) 119,7(4)
C(117)-C(112)-C(111) 113(2) C(137)-C(136)-C(135) 120,1(4)
C(114)-C(113)-C(112) 120,0 C(137)-C(136)-Br(3’) 125,4(4)
C(114)-C(113)-O(111) 136(3) C(135)-C(136)-Br(3’) 109,1(5)
C(112)-C(113)-O(111) 103(4) C(137)-C(136)-Br(13) 117,9(4)
C(113)-C(114)-C(115) 120,0 C(135)-C(136)-Br(13) 121,9(3)
C(116)-C(115)-C(114) 120,0 Br(3’)-C(136)-Br(13) 27,9(4)
C(115)-C(116)-C(117) 120,0 C(136)-C(137)-C(132) 120,9(4)
Tabelle 7.7: Winkel in 2
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Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
C(115)-C(116)-Br(11) 120,2(19) C(2)-C(1)-C(6) 118,6(4)
C(117)-C(116)-Br(11) 119,7(19) C(2)-C(1)-P(11) 117,2(3)
C(116)-C(117)-C(112) 120,0 C(6)-C(1)-P(11) 124,2(3)
C(13’)-C(12’)-C(17’) 120,0 C(3)-C(2)-C(1) 120,6(4)
C(13’)-C(12’)-C(111) 119,6(6) C(2)-C(3)-C(4) 119,4(4)
C(17’)-C(12’)-C(111) 119,9(6) C(5)-C(4)-C(3) 120,6(4)
O(11’)-C(13’)-C(12’) 126,6(8) C(4)-C(5)-C(6) 120,6(4)
O(11’)-C(13’)-C(14’) 113,3(8) C(5)-C(6)-C(1) 120,2(4)
C(12’)-C(13’)-C(14’) 120,0 C(12)-C(7)-C(8) 118,3(4)
C(15’)-C(14’)-C(13’) 120,0 C(12)-C(7)-P(11) 122,6(3)
C(14’)-C(15’)-C(16’) 120,0 C(8)-C(7)-P(11) 119,1(3)
C(17’)-C(16’)-C(15’) 120,0 C(9)-C(8)-C(7) 121,2(4)
C(17’)-C(16’)-Br(1’) 121,3(5) C(10)-C(9)-C(8) 118,7(4)
C(15’)-C(16’)-Br(1’) 118,6(5) C(9)-C(10)-C(11) 121,6(4)
C(16’)-C(17’)-C(12’) 120,0 C(10)-C(11)-C(12) 119,1(4)
C(100)-N(121)-N(122) 108,9(3) C(7)-C(12)-C(11) 121,0(4)
C(121)-N(122)-N(121) 116,5(3) C(18)-C(13)-C(14) 118,7(4)
C(121)-N(122)-Pd(11) 124,8(3) C(18)-C(13)-P(11) 123,1(3)
N(121)-N(122)-Pd(11) 117,8(2) C(14)-C(13)-P(11) 118,1(3)
N(122)-C(121)-C(122) 125,8(4) C(15)-C(14)-C(13) 120,3(4)
C(127)-C(122)-C(123) 118,9(4) C(16)-C(15)-C(14) 120,5(4)
C(127)-C(122)-C(121) 117,2(4) C(15)-C(16)-C(17) 119,0(4)
C(123)-C(122)-C(121) 123,9(4) C(18)-C(17)-C(16) 121,5(4)
O(121)-C(123)-C(124) 116,2(4) C(17)-C(18)-C(13) 120,1(4)
Tabelle 7.7: Winkel in 2
Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
Pd(11) 23(1) 18(1) 18(1) 7(1) 9(1) 8(1)
P(11) 22(1) 17(1) 19(1) 7(1) 9(1) 7(1)
N(111) 53(3) 40(2) 16(2) 7(2) 7(2) 31(2)
N(112) 47(3) 27(2) 25(2) 5(2) 18(2) 16(2)
C(111) 61(4) 33(3) 21(3) 9(2) 14(2) 29(3)
C(112) 32(5) 20(3) 28(3) 3(3) 15(4) -4(4)
C(113) 29(4) 54(5) 32(4) -10(3) 10(4) 2(4)
C(114) 26(3) 71(8) 49(5) -8(5) 11(3) 5(5)
C(115) 40(4) 50(7) 45(5) -3(4) 30(4) 1(4)
C(116) 50(5) 23(3) 32(4) 0(2) 22(3) -1(3)
C(117) 32(5) 11(4) 25(3) 1(3) 8(4) -7(4)
O(111) 28(6) 108(10) 40(5) -37(5) 12(3) 11(4)
Br(11) 74(2) 35(1) 21(1) 0(1) 21(1) 10(1)
C(12’) 32(5) 20(3) 28(3) 3(3) 15(4) -4(4)
C(13’) 29(4) 54(5) 32(4) -10(3) 10(4) 2(4)
C(14’) 26(3) 71(8) 49(5) -8(5) 11(3) 5(5)
C(15’) 40(4) 50(7) 45(5) -3(4) 30(4) 1(4)
C(16’) 50(5) 23(3) 32(4) 0(2) 22(3) -1(3)
Tabelle 7.8: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 2
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Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
C(17’) 32(5) 11(4) 25(3) 1(3) 8(4) -7(4)
O(11’) 28(6) 108(10) 40(5) -37(5) 12(3) 11(4)
Br(1’) 74(2) 35(1) 21(1) 0(1) 21(1) 10(1)
N(121) 30(2) 20(2) 12(2) 0(2) 7(2) 8(2)
N(122) 19(2) 13(2) 22(2) 0(2) 9(2) 5(2)
C(121) 21(2) 13(2) 29(2) 8(2) 16(2) 5(2)
C(122) 16(2) 10(2) 24(2) 7(2) 5(2) -2(2)
C(123) 20(2) 19(2) 21(2) 9(2) 12(2) 4(2)
C(124) 23(2) 22(2) 23(2) 7(2) 11(2) 7(2)
C(125) 33(3) 24(2) 19(2) 9(2) 6(2) 7(2)
C(126) 19(2) 15(2) 33(3) 10(2) 3(2) 4(2)
C(127) 23(2) 14(2) 31(3) 9(2) 10(2) 4(2)
O(121) 23(2) 29(2) 19(2) 4(1) 7(1) 12(1)
Br(12) 27(1) 28(1) 35(1) 9(1) 2(1) 11(1)
N(131) 32(2) 22(2) 17(2) 8(2) 9(2) 14(2)
N(132) 31(2) 26(2) 18(2) 10(2) 10(2) 13(2)
C(131) 32(3) 24(2) 20(2) 10(2) 12(2) 10(2)
C(132) 39(3) 21(2) 23(2) 11(2) 14(2) 14(2)
C(133) 45(3) 19(2) 29(3) 8(2) 6(2) 11(2)
C(134) 57(4) 31(3) 23(3) 9(2) 0(2) 14(3)
C(135) 63(4) 37(3) 28(3) 17(2) 3(3) 26(3)
C(136) 58(4) 35(3) 38(3) 18(2) 22(3) 25(3)
C(137) 54(3) 32(3) 22(2) 13(2) 17(2) 21(2)
Br(13) 79(1) 31(1) 34(1) 10(1) 11(1) 32(1)
Br(3’) 79(1) 31(1) 34(1) 10(1) 11(1) 32(1)
O(131) 69(3) 25(2) 23(2) 4(1) -5(2) 20(2)
C(1) 26(2) 17(2) 17(2) 7(2) 9(2) 9(2)
C(2) 26(3) 21(2) 22(2) 5(2) 7(2) 4(2)
C(3) 35(3) 22(2) 23(2) 6(2) 10(2) -2(2)
C(4) 51(3) 18(2) 22(2) 9(2) 14(2) 9(2)
C(5) 36(3) 21(2) 21(2) 5(2) 12(2) 13(2)
C(6) 28(3) 25(2) 24(2) 9(2) 15(2) 9(2)
C(7) 22(2) 19(2) 27(2) 14(2) 11(2) 8(2)
C(8) 31(3) 23(2) 28(2) 15(2) 12(2) 9(2)
C(9) 27(3) 30(3) 34(3) 18(2) 14(2) 4(2)
C(10) 25(3) 33(3) 37(3) 21(2) 2(2) 1(2)
C(11) 29(3) 24(2) 21(2) 11(2) 5(2) 2(2)
C(12) 29(3) 22(2) 24(2) 14(2) 10(2) 9(2)
C(13) 19(2) 27(2) 21(2) 12(2) 8(2) 10(2)
C(14) 27(3) 27(3) 27(3) 10(2) 11(2) 9(2)
C(15) 40(3) 34(3) 33(3) 21(2) 17(2) 8(2)
C(16) 41(3) 52(3) 25(3) 18(2) 14(2) 10(3)
C(17) 55(4) 36(3) 14(2) -4(2) 11(2) -4(3)
C(18) 33(3) 25(3) 20(2) 6(2) 12(2) -2(2)
Tabelle 7.8: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 2
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7.5.3 [{Pd(PPh3)}2(HBr3L)] (4)
Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
Pd(12) 2959(2) 5045(1) 2377(1) 34(1)
Pd(13) 232(2) 3326(1) -333(1) 33(1)
P(12) 5097(5) 5828(3) 3097(3) 37(1)
P(13) -99(5) 1998(3) -160(3) 34(1)
C(100) 1942(19) 4963(14) 828(13) 31(5)
N(111) 2774(15) 5539(11) 1501(10) 33(4)
N(112) 3202(14) 6355(11) 1496(9) 34(4)
C(111) 3652(18) 7022(13) 2182(13) 42(6)
C(112) 4196(11) 7866(6) 2229(8) 25(4)
C(113) 4338(12) 8050(7) 1521(6) 46(6)
C(114) 4899(13) 8903(9) 1573(7) 53(6)
C(115) 5318(12) 9572(6) 2332(8) 44(6)
C(116) 5176(13) 9388(7) 3040(6) 56(6)
C(117) 4615(12) 8535(8) 2988(6) 43(5)
Br(11) 5820(20) 10275(6) 4076(9) 77(4)
Br(1A) 5630(30) 10254(12) 4019(14) 148(8)
O(111) 3991(14) 7454(9) 779(9) 69(5)
N(121) 1797(14) 5135(9) 129(10) 30(4)
N(122) 951(14) 4438(11) -531(10) 38(4)
C(121) 698(16) 4518(11) -1261(10) 22(4)
C(122) 9(11) 3841(7) -1998(5) 30(5)
C(123) -542(12) 2966(8) -2117(6) 35(5)
C(124) -1094(11) 2363(6) -2904(8) 38(5)
C(125) -1093(11) 2635(7) -3573(5) 49(6)
C(126) -542(12) 3510(8) -3453(6) 36(5)
C(127) 10(10) 4113(5) -2666(7) 19(4)
Br(12) -581(3) 3900(2) -4364(1) 75(1)
O(121) -637(12) 2626(8) -1513(8) 45(4)
N(131) 1140(14) 4174(10) 780(9) 30(4)
N(132) 1289(13) 4150(8) 1577(9) 24(4)
C(131) 467(18) 3536(12) 1724(10) 31(5)
C(132) 636(11) 3414(7) 2523(6) 16(4)
C(133) 1736(9) 3856(6) 3177(7) 30(5)
C(134) 1779(10) 3649(7) 3883(6) 42(5)
C(135) 722(12) 2999(8) 3935(6) 49(6)
C(136) -378(10) 2557(7) 3281(7) 36(5)
C(137) -421(9) 2764(7) 2575(6) 26(5)
Br(13) -1824(2) 1706(1) 3388(1) 44(1)
O(131) 2851(12) 4456(8) 3182(7) 45(4)
C(1) 5985(12) 5097(7) 3332(8) 44(6)
C(2) 6719(12) 4708(8) 2799(6) 45(6)
C(3) 7298(11) 4103(8) 2956(7) 46(6)
C(4) 7143(12) 3887(7) 3647(8) 51(6)
Tabelle 7.9: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 4
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Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
C(5) 6409(13) 4276(8) 4181(6) 63(7)
C(6) 5830(12) 4881(8) 4023(7) 45(6)
C(7) 5272(15) 6631(7) 4104(7) 46(6)
C(8) 4137(11) 6870(8) 4302(8) 49(6)
C(9) 4236(13) 7502(9) 5054(9) 66(7)
C(10) 5470(16) 7895(8) 5608(7) 82(8)
C(11) 6605(12) 7657(9) 5410(8) 74(7)
C(12) 6506(12) 7025(9) 4658(9) 66(7)
C(13) 6120(12) 6367(8) 2535(7) 33(5)
C(14) 5966(11) 5915(6) 1704(7) 39(5)
C(15) 6596(12) 6329(8) 1220(5) 49(6)
C(16) 7380(12) 7196(8) 1566(7) 49(6)
C(17) 7534(11) 7648(6) 2397(7) 37(5)
C(18) 6904(12) 7233(8) 2882(5) 48(6)
C(19) -1630(10) 1536(8) 141(7) 35(5)
C(20) -1931(12) 695(7) 155(7) 44(6)
C(21) -3030(13) 380(6) 466(8) 57(6)
C(22) -3827(11) 905(8) 763(8) 52(6)
C(23) -3526(11) 1746(8) 749(7) 57(6)
C(24) -2428(12) 2061(6) 439(7) 35(5)
C(25) -162(12) 1136(6) -1088(6) 35(5)
C(26) -1330(10) 802(8) -1698(8) 45(6)
C(27) -1402(10) 151(8) -2431(6) 44(6)
C(28) -307(13) -166(7) -2555(6) 51(6)
C(29) 861(11) 167(7) -1946(8) 49(6)
C(30) 934(10) 818(7) -1212(6) 34(5)
C(31) 1353(10) 2038(8) 585(6) 35(5)
C(32) 1236(9) 1621(7) 1151(7) 32(5)
C(33) 2340(12) 1797(7) 1769(6) 39(5)
C(34) 3560(10) 2390(8) 1822(6) 52(6)
C(35) 3677(9) 2808(7) 1255(7) 49(6)
C(36) 2574(12) 2632(7) 637(6) 39(5)
Tabelle 7.9: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 4
Bindungen Längen [Å] Bindungen Längen [Å]
Pd(12)-O(131) 1,969(10) C(132)-C(137) 1,3900
Pd(12)-N(111) 1,982(15) C(133)-O(131) 1,342(13)
Pd(12)-N(132) 2,029(14) C(133)-C(134) 1,3900
Pd(12)-P(12) 2,277(5) C(134)-C(135) 1,3900
Pd(13)-N(131) 1,983(15) C(135)-C(136) 1,3900
Pd(13)-N(122) 2,002(16) C(136)-C(137) 1,3900
Pd(13)-O(121) 2,006(13) C(136)-Br(13) 1,889(8)
Pd(13)-P(13) 2,312(5) C(1)-C(2) 1,3900
P(12)-C(13) 1,813(10) C(1)-C(6) 1,3900
P(12)-C(7) 1,821(11) C(2)-C(3) 1,3900
Tabelle 7.10: Bindungslängen in 4
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Bindungen Längen [Å] Bindungen Längen [Å]
P(12)-C(1) 1,832(10) C(3)-C(4) 1,3900
P(13)-C(25) 1,799(10) C(4)-C(5) 1,3900
P(13)-C(19) 1,817(9) C(5)-C(6) 1,3900
P(13)-C(31) 1,856(10) C(7)-C(8) 1,3900
C(100)-N(111) 1,31(2) C(7)-C(12) 1,3900
C(100)-N(121) 1,35(2) C(8)-C(9) 1,3900
C(100)-N(131) 1,36(2) C(9)-C(10) 1,3900
N(111)-N(112) 1,347(17) C(10)-C(11) 1,3900
N(112)-C(111) 1,31(2) C(11)-C(12) 1,3900
C(111)-C(112) 1,38(2) C(13)-C(14) 1,3900
C(112)-C(113) 1,3900 C(13)-C(18) 1,3900
C(112)-C(117) 1,3900 C(14)-C(15) 1,3900
C(113)-O(111) 1,319(16) C(15)-C(16) 1,3900
C(113)-C(114) 1,3900 C(16)-C(17) 1,3900
C(114)-C(115) 1,3900 C(17)-C(18) 1,3900
C(115)-C(116) 1,3900 C(19)-C(20) 1,3900
C(116)-C(117) 1,3900 C(19)-C(24) 1,3900
C(116)-Br(1A) 1,80(2) C(20)-C(21) 1,3900
C(116)-Br(11) 1,882(16) C(21)-C(22) 1,3900
N(121)-N(122) 1,383(18) C(22)-C(23) 1,3900
N(122)-C(121) 1,334(19) C(23)-C(24) 1,3900
C(121)-C(122) 1,400(18) C(25)-C(26) 1,3900
C(122)-C(123) 1,3900 C(25)-C(30) 1,3900
C(122)-C(127) 1,3900 C(26)-C(27) 1,3900
C(123)-O(121) 1,360(13) C(27)-C(28) 1,3900
C(123)-C(124) 1,3900 C(28)-C(29) 1,3900
C(124)-C(125) 1,3900 C(29)-C(30) 1,3900
C(125)-C(126) 1,3900 C(31)-C(32) 1,3900
C(126)-C(127) 1,3900 C(31)-C(36) 1,3900
C(126)-Br(12) 1,914(8) C(32)-C(33) 1,3900
N(131)-N(132) 1,407(17) C(33)-C(34) 1,3900
N(132)-C(131) 1,292(18) C(34)-C(35) 1,3900
C(131)-C(132) 1,479(17) C(35)-C(36) 1,3900
Tabelle 7.10: Bindungslängen in 4
Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
O(131)-Pd(12)-N(111) 171,3(6) N(132)-N(131)-Pd(13) 135,5(11)
O(131)-Pd(12)-N(132) 93,5(5) C(131)-N(132)-N(131) 119,6(14)
N(111)-Pd(12)-N(132) 78,4(6) C(131)-N(132)-Pd(12) 125,6(12)
O(131)-Pd(12)-P(12) 86,8(4) N(131)-N(132)-Pd(12) 114,4(10)
N(111)-Pd(12)-P(12) 101,8(5) N(132)-C(131)-C(132) 122,9(16)
N(132)-Pd(12)-P(12) 165,9(4) C(133)-C(132)-C(137) 120,0
N(131)-Pd(13)-N(122) 76,8(6) C(133)-C(132)-C(131) 126,4(10)
N(131)-Pd(13)-O(121) 171,3(5) C(137)-C(132)-C(131) 113,6(10)
N(122)-Pd(13)-O(121) 94,6(6) O(131)-C(133)-C(132) 125,6(9)
N(131)-Pd(13)-P(13) 103,0(4) O(131)-C(133)-C(134) 114,3(9)
Tabelle 7.11: Winkel in 4
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Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
N(122)-Pd(13)-P(13) 166,1(4) C(132)-C(133)-C(134) 120,0
O(121)-Pd(13)-P(13) 85,6(3) C(133)-C(134)-C(135) 120,0
C(13)-P(12)-C(7) 107,6(6) C(134)-C(135)-C(136) 120,0
C(13)-P(12)-C(1) 105,3(6) C(137)-C(136)-C(135) 120,0
C(7)-P(12)-C(1) 102,6(6) C(137)-C(136)-Br(13) 121,2(6)
C(13)-P(12)-Pd(12) 113,6(5) C(135)-C(136)-Br(13) 118,8(6)
C(7)-P(12)-Pd(12) 117,1(5) C(136)-C(137)-C(132) 120,0
C(1)-P(12)-Pd(12) 109,6(5) C(133)-O(131)-Pd(12) 123,5(9)
C(25)-P(13)-C(19) 101,7(6) C(2)-C(1)-C(6) 120,0
C(25)-P(13)-C(31) 105,0(6) C(2)-C(1)-P(12) 120,9(7)
C(19)-P(13)-C(31) 107,3(6) C(6)-C(1)-P(12) 118,9(7)
C(25)-P(13)-Pd(13) 112,3(4) C(1)-C(2)-C(3) 120,0
C(19)-P(13)-Pd(13) 119,3(5) C(4)-C(3)-C(2) 120,0
C(31)-P(13)-Pd(13) 110,1(4) C(3)-C(4)-C(5) 120,0
N(111)-C(100)-N(121) 121,0(18) C(6)-C(5)-C(4) 120,0
N(111)-C(100)-N(131) 124,0(16) C(5)-C(6)-C(1) 120,0
N(121)-C(100)-N(131) 115,0(19) C(8)-C(7)-C(12) 120,0
C(100)-N(111)-N(112) 115,3(16) C(8)-C(7)-P(12) 118,1(9)
C(100)-N(111)-Pd(12) 111,6(13) C(12)-C(7)-P(12) 121,9(9)
N(112)-N(111)-Pd(12) 132,5(13) C(9)-C(8)-C(7) 120,0
C(111)-N(112)-N(111) 120,7(15) C(10)-C(9)-C(8) 120,0
N(112)-C(111)-C(112) 124,0(18) C(9)-C(10)-C(11) 120,0
C(111)-C(112)-C(113) 120,3(12) C(12)-C(11)-C(10) 120,0
C(111)-C(112)-C(117) 119,7(12) C(11)-C(12)-C(7) 120,0
C(113)-C(112)-C(117) 120,0 C(14)-C(13)-C(18) 120,0
O(111)-C(113)-C(112) 123,9(11) C(14)-C(13)-P(12) 117,3(7)
O(111)-C(113)-C(114) 116,0(11) C(18)-C(13)-P(12) 122,2(7)
C(112)-C(113)-C(114) 120,0 C(13)-C(14)-C(15) 120,0
C(113)-C(114)-C(115) 120,0 C(16)-C(15)-C(14) 120,0
C(116)-C(115)-C(114) 120,0 C(15)-C(16)-C(17) 120,0
C(117)-C(116)-C(115) 120,0 C(16)-C(17)-C(18) 120,0
C(117)-C(116)-Br(1A) 119,6(10) C(17)-C(18)-C(13) 120,0
C(115)-C(116)-Br(1A) 120,3(10) C(20)-C(19)-C(24) 120,0
C(117)-C(116)-Br(11) 119,3(8) C(20)-C(19)-P(13) 120,5(7)
C(115)-C(116)-Br(11) 120,6(8) C(24)-C(19)-P(13) 119,2(7)
Br(1A)-C(116)-Br(11) 5,7(16) C(21)-C(20)-C(19) 120,0
C(116)-C(117)-C(112) 120,0 C(20)-C(21)-C(22) 120,0
C(100)-N(121)-N(122) 113,3(16) C(23)-C(22)-C(21) 120,0
C(121)-N(122)-N(121) 119,9(16) C(22)-C(23)-C(24) 120,0
C(121)-N(122)-Pd(13) 123,4(14) C(23)-C(24)-C(19) 120,0
N(121)-N(122)-Pd(13) 116,6(11) C(26)-C(25)-C(30) 120,0
N(122)-C(121)-C(122) 125,8(16) C(26)-C(25)-P(13) 118,4(7)
C(123)-C(122)-C(127) 120,0 C(30)-C(25)-P(13) 121,6(7)
C(123)-C(122)-C(121) 127,4(10) C(25)-C(26)-C(27) 120,0
C(127)-C(122)-C(121) 112,4(10) C(28)-C(27)-C(26) 120,0
O(121)-C(123)-C(122) 125,4(10) C(29)-C(28)-C(27) 120,0
O(121)-C(123)-C(124) 114,6(10) C(28)-C(29)-C(30) 120,0
Tabelle 7.11: Winkel in 4
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Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
C(122)-C(123)-C(124) 120,0 C(29)-C(30)-C(25) 120,0
C(123)-C(124)-C(125) 120,0 C(32)-C(31)-C(36) 120,0
C(126)-C(125)-C(124) 120,0 C(32)-C(31)-P(13) 124,0(7)
C(125)-C(126)-C(127) 120,0 C(36)-C(31)-P(13) 115,2(7)
C(125)-C(126)-Br(12) 120,5(7) C(31)-C(32)-C(33) 120,0
C(127)-C(126)-Br(12) 119,5(7) C(32)-C(33)-C(34) 120,0
C(126)-C(127)-C(122) 120,0 C(35)-C(34)-C(33) 120,0
C(123)-O(121)-Pd(13) 122,7(9) C(34)-C(35)-C(36) 120,0
C(100)-N(131)-N(132) 107,4(15) C(35)-C(36)-C(31) 120,0
C(100)-N(131)-Pd(13) 116,7(12)
Tabelle 7.11: Winkel in 4
Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
Pd(12) 30(1) 44(1) 43(1) 27(1) 15(1) 19(1)
Pd(13) 29(1) 42(1) 44(1) 24(1) 14(1) 21(1)
P(12) 29(3) 44(4) 47(4) 25(3) 9(3) 15(3)
P(13) 30(3) 36(4) 46(4) 21(3) 16(3) 17(3)
C(100) 30(12) 50(16) 35(15) 36(13) 15(11) 22(12)
N(111) 28(10) 38(12) 33(12) 7(9) 4(9) 19(9)
N(112) 34(9) 36(11) 57(12) 40(10) 22(9) 21(8)
Br(11) 139(11) 4(5) 73(7) 0(4) 66(7) -7(5)
Br(1A) 140(14) 112(12) 178(16) 45(10) 63(12) 11(10)
O(111) 62(10) 72(12) 78(12) 53(10) 0(9) 1(9)
N(121) 21(9) 23(10) 44(11) -1(8) 21(8) 15(7)
N(122) 22(9) 64(13) 40(12) 18(10) 20(9) 31(9)
Br(12) 88(2) 92(2) 44(2) 33(2) 17(2) 13(2)
O(121) 58(9) 35(9) 78(11) 38(8) 49(8) 38(7)
N(131) 27(9) 42(11) 49(12) 32(9) 34(8) 26(8)
N(132) 31(9) 10(9) 37(11) 8(8) 13(8) 13(7)
Br(13) 51(1) 35(1) 52(2) 20(1) 27(1) 11(1)
O(131) 47(9) 51(10) 56(10) 41(8) 14(8) 20(7)
Tabelle 7.12: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 4
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7.5.4 [{Pd(PEt3)}2(HBr3L)] (5)
Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
Pd(12) 2365(1) 5169(1) 3899(1) 19(1)
Pd(13) 639(1) 6871(1) 5314(1) 19(1)
P(12) 4142(2) 4493(2) 3591(1) 30(1)
P(13) 1121(2) 8083(2) 4855(1) 23(1)
C(100) 1532(7) 5266(6) 5010(3) 16(2)
N(111) 2127(5) 4712(4) 4661(2) 19(2)
N(112) 2329(6) 3944(4) 4885(3) 20(2)
C(111) 2508(7) 3305(5) 4557(3) 18(2)
C(112) 2855(7) 2493(5) 4753(3) 14(2)
C(113) 3012(8) 2328(5) 5321(4) 29(2)
C(114) 3396(7) 1541(6) 5473(3) 22(2)
C(115) 3634(7) 899(5) 5098(4) 26(2)
C(116) 3475(8) 1044(5) 4559(3) 26(2)
C(117) 3073(1) 1842(1) 4380(1) 24(2)
O(111) 2725(1) 2937(1) 5685(1) 34(2)
Br(11) 3837(1) 213(1) 4026(1) 32(1)
N(121) 1398(1) 5150(1) 5532(1) 23(2)
N(122) 758(1) 5820(1) 5764(1) 23(2)
C(121) 524(1) 5796(1) 6295(1) 20(2)
C(122) 37(7) 6474(5) 6607(3) 19(2)
C(123) -194(8) 7306(5) 6420(3) 21(2)
C(124) -691(7) 7887(5) 6784(3) 15(2)
C(125) -887(7) 7693(6) 7322(3) 26(2)
C(126) -610(8) 6901(6) 7518(3) 28(2)
C(127) -184(7) 6290(5) 7155(3) 27(2)
O(121) 45(5) 7596(3) 5928(2) 25(2)
Br(12) -769(1) 6628(1) 8258(1) 51(1)
N(131) 1150(6) 6003(4) 4768(2) 20(2)
N(132) 1085(6) 5985(4) 4208(3) 15(2)
C(131) 322(7) 6449(5) 3938(3) 23(2)
C(132) 274(7) 6450(5) 3352(3) 20(2)
C(133) 1270(8) 6091(5) 3013(3) 17(2)
C(134) 1018(7) 6153(5) 2452(3) 23(2)
C(135) -25(9) 6494(6) 2226(3) 41(3)
C(136) -928(9) 6859(7) 2558(4) 57(3)
C(137) -774(7) 6827(6) 3122(3) 27(2)
O(131) 2302(5) 5747(3) 3175(2) 21(2)
Br(3A) -2331(5) 7541(9) 2283(2) 52(2)
Br(3B) -2565(8) 7008(17) 2246(2) 55(4)
C(1) 5179(8) 4042(6) 4116(4) 45(3)
C(2A) 6248(16) 3628(11) 3891(7) 47(7)
C(2B) 5304(17) 4636(11) 4653(7) 51(7)
C(3) 3967(9) 3644(6) 3099(4) 60(3)
Tabelle 7.13: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 5
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Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
C(4) 3707(9) 3940(6) 2524(4) 70(4)
C(5) 5115(8) 5264(6) 3250(4) 54(3)
C(6A) 6484(16) 5161(12) 3146(7) 53(7)
C(6B) 5623(15) 5822(11) 3548(7) 35(7)
C(7) 2442(7) 7950(5) 4396(3) 27(2)
C(8) 3530(8) 7395(5) 4598(3) 40(3)
C(9) -76(7) 8614(5) 4444(3) 34(3)
C(10) 358(8) 9330(6) 4075(4) 51(3)
C(11) 1575(8) 8890(5) 5336(3) 40(3)
C(12) 2696(7) 8711(5) 5708(3) 63(3)
Cl(92) -3351(9) 5671(6) 1923(4) 168(8)
Cl(91) -2849(9) 3864(5) 1991(4) 185(8)
C(91) -2361(9) 4848(6) 1857(4) 90(16)
Tabelle 7.13: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 5
Bindungen Längen [Å] Bindungen Längen [Å]
Pd(12)-O(131) 2,006(5) C(122)-C(123) 1,418(10)
Pd(12)-N(132) 2,020(6) C(123)-O(121) 1,321(9)
Pd(12)-N(111) 2,028(6) C(123)-C(124) 1,391(10)
Pd(12)-P(12) 2,292(2) C(124)-C(125) 1,375(10)
Pd(13)-N(131) 1,998(6) C(125)-C(126) 1,376(10)
Pd(13)-O(115) 2,002(5) C(126)-C(127) 1,393(11)
Pd(13)-N(122) 2,0070(11) C(126)-Br(12) 1,881(8)
Pd(13)-P(13) 2,287(2) N(131)-N(132) 1,382(8)
P(12)-C(5) 1,805(9) N(132)-C(131) 1,277(8)
P(12)-C(3) 1,821(9) C(131)-C(132) 1,444(10)
P(12)-C(1) 1,839(8) C(132)-C(137) 1,380(9)
P(13)-C(11) 1,808(8) C(132)-C(133) 1,459(10)
P(13)-C(7) 1,809(8) C(133)-O(131) 1,282(8)
P(13)-C(9) 1,825(7) C(133)-C(134) 1,411(10)
C(100)-N(121) 1,307(8) C(134)-C(135) 1,346(10)
C(100)-N(131) 1,372(9) C(135)-C(136) 1,385(12)
C(100)-N(111) 1,380(9) C(136)-C(137) 1,397(11)
N(111)-N(112) 1,354(8) C(136)-Br(3B) 1,906(11)
N(112)-C(111) 1,308(9) C(136)-Br(3A) 1,954(11)
C(111)-C(112) 1,423(10) Br(3B)-Cl(92) 2,41(3)
C(112)-C(117) 1,402(8) C(1)-C(2A) 1,419(17)
C(112)-C(113) 1,433(10) C(1)-C(2B) 1,629(16)
C(113)-O(111) 1,351(9) C(3)-C(4) 1,517(11)
C(113)-C(114) 1,364(10) C(5)-C(6B) 1,268(16)
C(114)-C(115) 1,398(10) C(5)-C(6A) 1,477(17)
C(115)-C(116) 1,355(10) C(7)-C(8) 1,530(9)
C(116)-C(117) 1,405(9) C(9)-C(10) 1,526(10)
C(116)-Br(11) 1,900(9) C(11)-C(12) 1,522(9)
N(121)-N(122) 1,3832 Cl(92)-C(91) 1,6803
Tabelle 7.14: Bindungslängen in 5
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Bindungen Längen [Å] Bindungen Längen [Å]
N(122)-C(121) 1,3312 Cl(91)-C(91) 1,6772(15)
C(121)-C(122) 1,418(8)
Tabelle 7.14: Bindungslängen in 5
Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
O(131)-Pd(12)-N(132) 91,1(2) C(127)-C(122)-C(121) 115,2(7)
O(131)-Pd(12)-N(111) 169,1(2) C(127)-C(122)-C(123) 118,5(8)
N(132)-Pd(12)-N(111) 78,3(3) C(121)-C(122)-C(123) 126,2(7)
O(131)-Pd(12)-P(12) 86,87(16) O(121)-C(123)-C(124) 115,7(8)
N(132)-Pd(12)-P(12) 166,63(19) O(121)-C(123)-C(122) 126,1(8)
N(111)-Pd(12)-P(12) 104,00(19) C(124)-C(123)-C(122) 118,2(8)
N(131)-Pd(13)-O(121) 171,5(2) C(125)-C(124)-C(123) 122,0(8)
N(131)-Pd(13)-N(122) 77,43(19) C(124)-C(125)-C(126) 120,6(8)
O(121)-Pd(13)-N(122) 94,54(16) C(125)-C(126)-C(127) 118,7(8)
N(131)-Pd(13)-P(13) 100,77(19) C(125)-C(126)-Br(12) 122,0(7)
O(121)-Pd(13)-P(13) 87,73(17) C(127)-C(126)-Br(12) 119,3(7)
N(122)-Pd(13)-P(13) 163,25(7) C(126)-C(127)-C(122) 121,8(8)
C(5)-P(12)-C(3) 104,4(5) C(123)-O(115)-Pd(13) 123,6(5)
C(5)-P(12)-C(1) 104,6(4) C(100)-N(131)-N(132) 115,5(7)
C(3)-P(12)-C(1) 103,9(4) C(100)-N(131)-Pd(13) 112,0(5)
C(5)-P(12)-Pd(12) 107,7(3) N(132)-N(131)-Pd(13) 132,2(5)
C(3)-P(12)-Pd(12) 118,9(3) C(131)-N(132)-N(131) 122,6(7)
C(1)-P(12)-Pd(12) 115,9(3) C(131)-N(132)-Pd(12) 126,6(6)
C(11)-P(13)-C(7) 106,8(4) N(131)-N(132)-Pd(12) 110,8(5)
C(11)-P(13)-C(9) 102,8(4) N(132)-C(131)-C(132) 122,8(8)
C(7)-P(13)-C(9) 104,0(4) C(137)-C(132)-C(131) 116,0(8)
C(11)-P(13)-Pd(13) 109,3(3) C(137)-C(132)-C(133) 120,8(7)
C(7)-P(13)-Pd(13) 112,5(3) C(131)-C(132)-C(133) 123,2(7)
C(9)-P(13)-Pd(13) 120,5(3) O(131)-C(133)-C(134) 119,6(8)
N(121)-C(100)-N(131) 121,0(7) O(131)-C(133)-C(132) 126,9(7)
N(121)-C(100)-N(111) 124,9(7) C(134)-C(133)-C(132) 113,4(7)
N(131)-C(100)-N(111) 114,0(7) C(135)-C(134)-C(133) 125,9(8)
N(112)-N(111)-C(100) 113,1(7) C(134)-C(135)-C(136) 119,1(8)
N(112)-N(111)-Pd(12) 132,7(5) C(135)-C(136)-C(137) 119,5(9)
C(100)-N(111)-Pd(12) 113,9(5) C(135)-C(136)-Br(3B) 116,0(8)
C(111)-N(112)-N(111) 118,0(7) C(137)-C(136)-Br(3B) 120,6(8)
N(112)-C(111)-C(112) 121,9(7) C(135)-C(136)-Br(3A) 123,3(8)
C(117)-C(112)-C(111) 119,2(6) C(137)-C(136)-Br(3A) 116,8(8)
C(117)-C(112)-C(113) 119,1(7) Br(3B)-C(136)-Br(3A) 26,5(5)
C(111)-C(112)-C(113) 121,8(8) C(132)-C(137)-C(136) 121,1(8)
O(111)-C(113)-C(114) 122,6(8) C(133)-O(131)-Pd(12) 119,9(5)
O(111)-C(113)-C(112) 119,3(7) C(136)-Br(3B)-Cl(92) 109,7(10)
C(114)-C(113)-C(112) 117,9(8) C(2A)-C(1)-C(2B) 121,3(11)
C(113)-C(114)-C(115) 122,7(8) C(2A)-C(1)-P(12) 112,2(9)
C(116)-C(115)-C(114) 120,0(8) C(2B)-C(1)-P(12) 113,2(8)
C(115)-C(116)-C(117) 119,8(8) C(4)-C(3)-P(12) 114,3(7)
Tabelle 7.15: Winkel in 5
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Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
C(115)-C(116)-Br(11) 122,2(7) C(6B)-C(5)-C(6A) 76,3(11)
C(117)-C(116)-Br(11) 117,9(5) C(6B)-C(5)-P(12) 116,4(11)
C(112)-C(117)-C(116) 120,5(5) C(6A)-C(5)-P(12) 124,3(10)
C(100)-N(121)-N(122) 110,6(4) C(8)-C(7)-P(13) 116,4(6)
C(121)-N(122)-N(121) 118,4 C(10)-C(9)-P(13) 117,7(6)
C(121)-N(122)-Pd(13) 123,7 C(12)-C(11)-P(13) 117,9(6)
N(121)-N(122)-Pd(13) 116,1 C(91)-Cl(92)-Br(3B) 120,0(2)
N(122)-C(121)-C(122) 125,4(3) Cl(91)-C(91)-Cl(92) 120,8
Tabelle 7.15: Winkel in 5
Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
Pd(12) 21(1) 20(1) 17(1) 1(1) 0(1) 2(1)
Pd(13) 23(1) 19(1) 15(1) 0(1) 2(1) -2(1)
P(12) 28(2) 33(2) 30(2) 10(1) 5(1) 8(1)
P(13) 25(2) 21(2) 24(1) 0(1) 5(1) -3(1)
N(111) 17(4) 16(4) 23(4) 0(4) -10(3) 5(4)
N(112) 21(4) 14(5) 24(4) 5(4) -7(4) -9(4)
C(111) 24(5) 17(5) 14(4) -3(4) -6(4) -15(4)
C(112) 15(4) 15(4) 13(4) -5(3) -1(3) -2(3)
C(113) 23(6) 20(6) 44(7) 20(5) -3(5) 2(5)
C(114) 14(5) 38(7) 14(5) 7(5) -5(4) -7(5)
C(115) 25(6) 8(6) 44(7) -6(5) 0(5) 2(4)
C(116) 26(6) 34(7) 19(6) 5(5) -5(5) -5(5)
C(117) 21(5) 26(6) 24(5) 9(5) 0(4) -11(5)
O(111) 45(4) 26(4) 31(4) -7(3) -1(3) 11(3)
Br(11) 41(1) 20(1) 36(1) -3(1) 0(1) 3(1)
N(121) 32(4) 20(4) 16(4) -4(4) 6(3) -13(4)
N(122) 24(5) 21(5) 22(4) -12(4) 2(4) -4(4)
C(121) 26(4) 10(4) 23(4) 8(3) -8(3) -2(3)
C(122) 18(4) 20(4) 18(4) -6(3) -2(3) -8(3)
C(123) 25(5) 24(6) 15(5) -8(5) -9(4) 2(5)
C(124) 17(5) 4(5) 25(5) -7(4) -4(4) 4(4)
C(125) 31(6) 26(6) 21(6) -13(5) -3(5) 3(5)
C(126) 36(6) 37(6) 10(5) -6(5) 6(4) -11(6)
C(127) 38(5) 15(5) 29(5) 6(4) 6(4) -13(4)
O(121) 32(4) 31(4) 10(3) 4(3) 0(3) 0(3)
Br(12) 89(1) 45(1) 19(1) 2(1) 13(1) -3(1)
N(131) 20(4) 29(5) 10(4) 3(4) -2(3) -7(4)
N(132) 14(3) 11(3) 19(3) 4(3) 3(3) -4(3)
C(131) 12(5) 27(6) 29(6) -9(5) -2(4) 1(4)
C(132) 20(6) 25(6) 15(5) -2(4) 0(4) -11(5)
C(133) 24(6) 17(6) 12(5) -1(4) 9(4) -8(5)
C(134) 9(5) 37(6) 25(6) 2(5) -6(4) 3(5)
C(135) 45(7) 65(8) 12(5) 3(5) -3(5) -4(6)
C(136) 41(7) 88(10) 43(7) -5(8) -1(6) 4(7)
Tabelle 7.16: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 5
209
7 Anhang
Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
C(137) 13(5) 54(7) 13(5) 1(5) 3(4) 7(5)
O(131) 23(4) 26(4) 14(3) 4(3) 0(3) 16(3)
Br(3A) 32(2) 80(5) 42(1) 23(2) -8(1) 18(2)
Br(3B) 34(3) 101(11) 30(2) 7(4) -7(2) 21(4)
Tabelle 7.16: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 5
210
7 Anhang
7.5.5 [Pt(PEt3)(H2Br3L’)] (6)
Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
Pt(1) 5415(1) -733(1) 3713(1) 15(1)
P(11) 3369(3) -943(2) 2707(2) 19(1)
C(1) 10738(11) 1624(6) 7889(9) 18(2)
C(2) 10160(13) 2223(7) 8197(10) 28(3)
C(3) 10453(11) 840(6) 9531(9) 20(3)
C(4) 11830(13) 1036(7) 10248(10) 29(3)
C(5) 11060(12) 264(6) 7902(9) 20(3)
C(6) 11120(13) 310(7) 6828(10) 27(3)
N(111) 7887(9) -77(5) 4210(8) 17(2)
N(112) 7242(9) -498(4) 4612(7) 12(2)
C(100) 7139(11) 37(6) 3262(9) 18(2)
C(111) 7836(10) -687(6) 5561(8) 12(2)
C(112) 7309(11) -1119(6) 6092(9) 17(2)
C(113) 6024(11) -1367(6) 5700(9) 16(2)
C(114) 5660(12) -1781(6) 6338(9) 21(3)
C(115) 6520(11) -1967(6) 7313(9) 20(3)
C(116) 7755(12) -1719(6) 7673(9) 20(3)
C(117) 8136(11) -1298(6) 7105(9) 16(2)
O(111) 5126(8) -1237(4) 4823(6) 20(2)
Br(11) 8921(1) -2011(1) 8970(1) 26(1)
N(121) 7416(9) 406(5) 2548(7) 14(2)
N(122) 8511(8) 732(5) 2659(7) 15(2)
C(121) 9218(10) 893(5) 3583(8) 14(2)
C(122) 10418(11) 1240(6) 3764(9) 17(3)
C(123) 10930(10) 1343(5) 3006(8) 12(2)
C(124) 12069(12) 1667(6) 3255(10) 22(3)
C(125) 12726(12) 1885(6) 4255(10) 23(3)
C(126) 12226(11) 1778(6) 5002(9) 20(2)
C(127) 11089(11) 1458(6) 4771(9) 17(2)
O(121) 10381(8) 1117(4) 2029(6) 21(2)
Br(12) 13103(1) 2063(1) 6374(1) 28(1)
N(131) 5955(9) -202(5) 2784(7) 16(2)
N(132) 5476(9) -12(5) 1752(7) 14(2)
C(131) 6344(10) 357(5) 1630(8) 13(2)
C(132) 6186(10) 665(6) 635(8) 14(2)
C(133) 5159(10) 468(6) -262(8) 14(2)
C(134) 4981(10) 777(6) -1198(8) 17(2)
C(135) 5786(11) 1242(6) -1257(9) 19(2)
C(136) 6784(11) 1446(6) -358(9) 17(2)
C(137) 6983(11) 1165(6) 573(9) 18(2)
O(131) 4333(8) 6(4) -256(7) 21(2)
Br(13) 7869(1) 2123(1) -404(1) 28(1)
Pt(2) 7988(1) 736(1) 7136(1) 14(1)
Tabelle 7.17: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 6
211
7 Anhang
Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
P(12) 10068(3) 878(2) 8145(2) 16(1)
C(7) 3050(13) -1041(7) 1323(10) 29(3)
C(8) 1699(13) -1146(7) 632(11) 32(3)
C(9) 2744(13) -1657(6) 3099(11) 27(3)
C(10) 3563(14) -2259(7) 3167(11) 32(3)
C(11) 2326(13) -286(7) 2787(10) 25(3)
C(12) 2268(13) -248(7) 3845(11) 30(3)
N(211) 5508(9) 85(5) 6586(7) 16(2)
N(212) 6161(9) 517(5) 6204(7) 17(2)
C(200) 6279(10) -93(5) 7501(8) 13(2)
C(211) 5601(10) 713(6) 5255(8) 14(2)
C(212) 6158(11) 1152(6) 4746(9) 16(2)
C(213) 7337(10) 1459(6) 5179(8) 14(2)
C(214) 7708(13) 1904(6) 4583(10) 24(3)
C(215) 6980(12) 1999(6) 3579(10) 25(3)
C(216) 5849(11) 1677(6) 3125(9) 16(2)
C(217) 5407(11) 1261(6) 3683(8) 15(2)
O(211) 8241(8) 1358(4) 6150(6) 21(2)
Br(21) 4872(1) 1794(1) 1690(1) 23(1)
N(221) 6029(9) -514(4) 8178(7) 13(2)
N(222) 4920(8) -812(5) 8091(7) 14(2)
C(221) 4023(10) -855(5) 7180(9) 16(2)
C(222) 2863(11) -1210(6) 7074(9) 16(2)
C(223) 2564(11) -1452(6) 7888(9) 18(2)
C(224) 1475(12) -1820(6) 7683(9) 20(3)
C(225) 614(12) -1912(6) 6673(9) 21(3)
C(226) 922(12) -1658(6) 5890(10) 22(3)
C(227) 2010(11) -1318(6) 6056(9) 18(2)
O(221) 3296(8) -1352(4) 8887(6) 23(2)
Br(22) -261(1) -1777(1) 4497(1) 32(1)
N(231) 7473(10) 111(5) 7979(8) 18(2)
N(232) 7991(9) -140(4) 8975(7) 14(2)
C(231) 7129(10) -513(5) 9077(8) 12(2)
C(232) 7286(10) -858(5) 10014(8) 12(2)
C(233) 8221(10) -626(5) 10965(8) 12(2)
C(234) 8297(11) -911(6) 11915(9) 18(2)
C(235) 7563(12) -1443(6) 11916(10) 20(2)
C(236) 6713(11) -1687(6) 10968(9) 16(2)
C(237) 6562(11) -1391(6) 10047(9) 17(2)
O(231) 9003(8) -135(4) 10998(6) 18(2)
Br(23) 5738(1) -2424(1) 10975(1) 27(1)
Tabelle 7.17: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 6
Bindungen Längen [Å] Bindungen Längen [Å]
Pt(1)-N(131) 1,964(10) C(135)-C(136) 1,407(16)
Tabelle 7.18: Bindungslängen in 6
212
7 Anhang
Bindungen Längen [Å] Bindungen Längen [Å]
Pt(1)-O(111) 1,994(8) C(136)-C(137) 1,365(16)
Pt(1)-N(112) 2,041(9) C(136)-Br(13) 1,885(12)
Pt(1)-P(11) 2,261(3) Pt(2)-N(231) 1,979(10)
P(11)-C(9) 1,814(14) Pt(2)-O(211) 1,985(8)
P(11)-C(11) 1,835(14) Pt(2)-N(212) 2,045(10)
P(11)-C(7) 1,841(14) Pt(2)-P(12) 2,271(3)
C(1)-C(2) 1,540(17) C(7)-C(8) 1,491(18)
C(1)-P(12) 1,819(12) C(9)-C(10) 1,539(19)
C(3)-C(4) 1,563(17) C(11)-C(12) 1,503(18)
C(3)-P(12) 1,819(12) N(211)-C(200) 1,306(14)
C(5)-C(6) 1,527(17) N(211)-N(212) 1,389(13)
C(5)-P(12) 1,813(12) N(212)-C(211) 1,304(14)
N(111)-C(100) 1,301(15) C(200)-N(231) 1,335(15)
N(111)-N(112) 1,384(13) C(200)-N(221) 1,391(14)
N(112)-C(111) 1,304(13) C(211)-C(212) 1,437(16)
C(100)-N(131) 1,350(15) C(212)-C(213) 1,398(16)
C(100)-N(121) 1,383(15) C(212)-C(217) 1,429(15)
C(111)-C(112) 1,428(16) C(213)-O(211) 1,380(14)
C(112)-C(117) 1,426(16) C(213)-C(214) 1,407(17)
C(112)-C(113) 1,446(16) C(214)-C(215) 1,351(18)
C(113)-O(111) 1,298(14) C(215)-C(216) 1,373(17)
C(113)-C(114) 1,405(17) C(216)-C(217) 1,377(16)
C(114)-C(115) 1,403(17) C(216)-Br(21) 1,912(12)
C(115)-C(116) 1,397(17) N(221)-N(222) 1,364(12)
C(116)-C(117) 1,354(17) N(221)-C(231) 1,402(14)
C(116)-Br(11) 1,901(12) N(222)-C(221) 1,303(14)
N(121)-N(122) 1,369(13) C(221)-C(222) 1,465(16)
N(121)-C(131) 1,405(14) C(222)-C(223) 1,393(16)
N(122)-C(121) 1,284(14) C(222)-C(227) 1,409(16)
C(121)-C(122) 1,473(16) C(223)-O(221) 1,349(14)
C(122)-C(123) 1,398(15) C(223)-C(224) 1,388(17)
C(122)-C(127) 1,403(16) C(224)-C(225) 1,399(17)
C(123)-O(121) 1,355(13) C(225)-C(226) 1,370(17)
C(123)-C(124) 1,379(16) C(226)-C(227) 1,362(17)
C(124)-C(125) 1,393(18) C(226)-Br(22) 1,925(13)
C(125)-C(126) 1,375(17) N(231)-N(232) 1,394(13)
C(126)-C(127) 1,377(16) N(232)-C(231) 1,293(14)
C(126)-Br(12) 1,896(12) C(231)-C(232) 1,444(14)
N(131)-N(132) 1,394(13) C(232)-C(237) 1,389(15)
N(132)-C(131) 1,306(14) C(232)-C(233) 1,439(14)
C(131)-C(132) 1,477(15) C(233)-O(231) 1,340(13)
C(132)-C(137) 1,401(16) C(233)-C(234) 1,426(15)
C(132)-C(133) 1,417(15) C(234)-C(235) 1,382(17)
C(133)-O(131) 1,342(14) C(235)-C(236) 1,410(16)
C(133)-C(134) 1,403(15) C(236)-C(237) 1,377(16)
C(134)-C(135) 1,350(17) C(236)-Br(23) 1,890(11)
Tabelle 7.18: Bindungslängen in 6
213
7 Anhang
Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
N(131)-Pt(1)-O(111) 171,1(4) N(231)-Pt(2)-O(211) 171,6(4)
N(131)-Pt(1)-N(112) 77,3(4) N(231)-Pt(2)-N(212) 77,4(4)
O(111)-Pt(1)-N(112) 93,9(3) O(211)-Pt(2)-N(212) 94,3(4)
N(131)-Pt(1)-P(11) 101,3(3) N(231)-Pt(2)-P(12) 100,5(3)
O(111)-Pt(1)-P(11) 87,5(2) O(211)-Pt(2)-P(12) 87,9(3)
N(112)-Pt(1)-P(11) 177,3(3) N(212)-Pt(2)-P(12) 174,3(3)
C(9)-P(11)-C(11) 105,1(6) C(5)-P(12)-C(1) 103,4(6)
C(9)-P(11)-C(7) 106,2(7) C(5)-P(12)-C(3) 104,3(6)
C(11)-P(11)-C(7) 105,4(6) C(1)-P(12)-C(3) 107,0(6)
C(9)-P(11)-Pt(1) 113,3(5) C(5)-P(12)-Pt(2) 111,3(4)
C(11)-P(11)-Pt(1) 110,6(4) C(1)-P(12)-Pt(2) 113,6(4)
C(7)-P(11)-Pt(1) 115,5(4) C(3)-P(12)-Pt(2) 116,0(4)
C(2)-C(1)-P(12) 112,5(9) C(8)-C(7)-P(11) 116,8(10)
C(4)-C(3)-P(12) 117,4(8) C(10)-C(9)-P(11) 113,0(9)
C(6)-C(5)-P(12) 113,2(9) C(12)-C(11)-P(11) 111,2(10)
C(100)-N(111)-N(112) 106,5(10) C(200)-N(211)-N(212) 107,5(9)
C(111)-N(112)-N(111) 116,8(9) C(211)-N(212)-N(211) 117,6(10)
C(111)-N(112)-Pt(1) 125,2(8) C(211)-N(212)-Pt(2) 125,0(8)
N(111)-N(112)-Pt(1) 117,9(7) N(211)-N(212)-Pt(2) 117,1(7)
N(111)-C(100)-N(131) 126,1(11) N(211)-C(200)-N(231) 125,8(11)
N(111)-C(100)-N(121) 126,7(11) N(211)-C(200)-N(221) 127,8(10)
N(131)-C(100)-N(121) 107,2(10) N(231)-C(200)-N(221) 106,4(9)
N(112)-C(111)-C(112) 124,0(10) N(212)-C(211)-C(212) 124,2(10)
C(117)-C(112)-C(111) 115,6(10) C(213)-C(212)-C(217) 118,8(10)
C(117)-C(112)-C(113) 118,8(10) C(213)-C(212)-C(211) 126,8(10)
C(111)-C(112)-C(113) 125,7(10) C(217)-C(212)-C(211) 114,3(10)
O(111)-C(113)-C(114) 114,5(10) O(211)-C(213)-C(212) 126,7(10)
O(111)-C(113)-C(112) 127,5(11) O(211)-C(213)-C(214) 113,9(10)
C(114)-C(113)-C(112) 118,0(10) C(212)-C(213)-C(214) 119,4(11)
C(115)-C(114)-C(113) 121,5(12) C(215)-C(214)-C(213) 120,5(12)
C(116)-C(115)-C(114) 119,3(12) C(214)-C(215)-C(216) 120,9(13)
C(117)-C(116)-C(115) 121,4(11) C(215)-C(216)-C(217) 121,1(11)
C(117)-C(116)-Br(11) 120,3(9) C(215)-C(216)-Br(21) 120,1(9)
C(115)-C(116)-Br(11) 118,3(9) C(217)-C(216)-Br(21) 118,8(9)
C(116)-C(117)-C(112) 121,0(11) C(216)-C(217)-C(212) 119,1(11)
C(113)-O(111)-Pt(1) 123,2(7) C(213)-O(211)-Pt(2) 122,4(7)
N(122)-N(121)-C(100) 129,0(9) N(222)-N(221)-C(200) 129,5(9)
N(122)-N(121)-C(131) 125,4(9) N(222)-N(221)-C(231) 124,3(9)
C(100)-N(121)-C(131) 105,5(9) C(200)-N(221)-C(231) 105,7(9)
C(121)-N(122)-N(121) 116,4(9) C(221)-N(222)-N(221) 118,5(9)
N(122)-C(121)-C(122) 119,5(10) N(222)-C(221)-C(222) 118,6(10)
C(123)-C(122)-C(127) 119,1(11) C(223)-C(222)-C(227) 118,8(11)
C(123)-C(122)-C(121) 123,9(10) C(223)-C(222)-C(221) 125,3(10)
C(127)-C(122)-C(121) 116,9(10) C(227)-C(222)-C(221) 115,8(10)
O(121)-C(123)-C(124) 117,4(10) O(221)-C(223)-C(224) 117,2(11)
O(121)-C(123)-C(122) 122,9(10) O(221)-C(223)-C(222) 123,1(11)
Tabelle 7.19: Winkel in 6
214
7 Anhang
Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
C(124)-C(123)-C(122) 119,6(10) C(224)-C(223)-C(222) 119,8(11)
C(123)-C(124)-C(125) 120,9(12) C(223)-C(224)-C(225) 121,1(12)
C(126)-C(125)-C(124) 119,3(12) C(226)-C(225)-C(224) 117,6(12)
C(125)-C(126)-C(127) 120,8(11) C(227)-C(226)-C(225) 123,0(12)
C(125)-C(126)-Br(12) 120,4(9) C(227)-C(226)-Br(22) 119,1(9)
C(127)-C(126)-Br(12) 118,8(9) C(225)-C(226)-Br(22) 117,9(10)
C(126)-C(127)-C(122) 120,2(11) C(226)-C(227)-C(222) 119,5(11)
C(100)-N(131)-N(132) 110,0(9) C(200)-N(231)-N(232) 110,7(9)
C(100)-N(131)-Pt(1) 112,0(8) C(200)-N(231)-Pt(2) 112,2(8)
N(132)-N(131)-Pt(1) 138,0(7) N(232)-N(231)-Pt(2) 137,0(8)
C(131)-N(132)-N(131) 106,1(9) C(231)-N(232)-N(231) 106,2(9)
N(132)-C(131)-N(121) 111,1(9) N(232)-C(231)-N(221) 111,0(9)
N(132)-C(131)-C(132) 122,8(10) N(232)-C(231)-C(232) 123,5(10)
N(121)-C(131)-C(132) 126,1(9) N(221)-C(231)-C(232) 125,5(9)
C(137)-C(132)-C(133) 119,8(10) C(237)-C(232)-C(233) 118,5(10)
C(137)-C(132)-C(131) 121,5(10) C(237)-C(232)-C(231) 123,3(10)
C(133)-C(132)-C(131) 118,7(10) C(233)-C(232)-C(231) 118,1(9)
O(131)-C(133)-C(134) 118,3(10) O(231)-C(233)-C(234) 118,2(10)
O(131)-C(133)-C(132) 123,1(10) O(231)-C(233)-C(232) 122,5(9)
C(134)-C(133)-C(132) 118,6(10) C(234)-C(233)-C(232) 119,3(10)
C(135)-C(134)-C(133) 121,1(11) C(235)-C(234)-C(233) 120,2(11)
C(134)-C(135)-C(136) 119,9(11) C(234)-C(235)-C(236) 119,2(11)
C(137)-C(136)-C(135) 121,0(11) C(237)-C(236)-C(235) 121,4(11)
C(137)-C(136)-Br(13) 118,1(9) C(237)-C(236)-Br(23) 119,7(9)
C(135)-C(136)-Br(13) 120,9(9) C(235)-C(236)-Br(23) 118,9(9)
C(136)-C(137)-C(132) 119,6(11) C(236)-C(237)-C(232) 121,1(11)
Tabelle 7.19: Winkel in 6
Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
Pt(1) 13(1) 22(1) 9(1) -1(1) 4(1) -3(1)
P(11) 16(2) 30(2) 12(1) -1(1) 6(1) -4(1)
Br(11) 25(1) 38(1) 13(1) 8(1) 6(1) 1(1)
Br(12) 22(1) 43(1) 12(1) -6(1) 0(1) -7(1)
Br(13) 27(1) 38(1) 21(1) 10(1) 10(1) -3(1)
Pt(2) 13(1) 20(1) 8(1) 0(1) 4(1) -1(1)
P(12) 13(1) 24(2) 9(1) -1(1) 4(1) -3(1)
Br(21) 33(1) 30(1) 9(1) 2(1) 10(1) 9(1)
Br(22) 26(1) 37(1) 20(1) -3(1) -7(1) -2(1)
Br(23) 30(1) 34(1) 12(1) 5(1) 4(1) -11(1)
Tabelle 7.20: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 6
215
7 Anhang
7.5.6 [Pd(PEt3)(H2Br3(OMe)3L’)] (7)
Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
Pd(11) 321(1) 1813(1) 3572(1) 14(1)
P(11) 416(1) 3087(1) 2919(1) 17(1)
C(100) 1942(2) 1176(2) 4469(1) 16(1)
N(111) 1252(2) 456(2) 4549(1) 17(1)
N(112) 331(2) 620(2) 4128(1) 15(1)
C(111) -430(2) -21(2) 4103(1) 15(1)
C(112) -1406(2) -22(2) 3669(1) 14(1)
C(113) -1678(2) 697(2) 3202(1) 16(1)
C(114) -2657(2) 552(2) 2792(1) 15(1)
C(115) -3314(2) -254(2) 2841(1) 17(1)
C(116) -3027(2) -940(2) 3307(1) 16(1)
C(117) -2111(2) -838(2) 3712(1) 15(1)
C(118) -3833(2) 1147(2) 1930(1) 23(1)
O(111) -1119(2) 1494(2) 3114(1) 18(1)
O(112) -2867(2) 1268(2) 2361(1) 21(1)
Br(11) -3964(1) -2031(1) 3379(1) 24(1)
N(121) 2986(2) 1291(2) 4769(1) 14(1)
N(122) 3609(2) 673(2) 5183(1) 16(1)
C(121) 3175(2) -138(2) 5328(1) 14(1)
C(122) 3767(2) -797(2) 5788(1) 17(1)
C(123) 3287(2) -1666(2) 5944(1) 16(1)
C(124) 3814(2) -2300(2) 6396(1) 17(1)
C(125) 4827(2) -2062(2) 6695(1) 19(1)
C(126) 5290(2) -1190(2) 6533(1) 18(1)
C(127) 4804(2) -553(2) 6090(1) 17(1)
C(128) 3687(3) -3805(3) 6956(2) 32(1)
O(121) 2282(2) -1925(2) 5666(1) 20(1)
O(122) 3231(2) -3131(2) 6490(1) 22(1)
Br(12) 6680(1) -851(1) 6952(1) 26(1)
N(131) 1738(2) 1949(2) 4084(1) 15(1)
N(132) 2624(2) 2561(2) 4137(1) 16(1)
C(131) 3364(2) 2171(2) 4551(1) 15(1)
C(132) 4407(2) 2663(2) 4725(1) 15(1)
C(133) 4598(2) 3563(2) 4440(1) 18(1)
C(134) 5578(2) 4060(2) 4599(1) 18(1)
C(135) 6374(2) 3669(2) 5030(1) 20(1)
C(136) 6174(2) 2771(2) 5303(1) 19(1)
C(137) 5221(2) 2265(2) 5169(1) 17(1)
C(138) 6667(2) 5437(3) 4408(2) 30(1)
O(131) 3878(2) 4005(2) 4004(1) 25(1)
O(132) 5661(2) 4929(2) 4289(1) 26(1)
Br(13) 7294(1) 2175(1) 5865(1) 24(1)
C(1) 1220(2) 4192(2) 3174(1) 26(1)
Tabelle 7.21: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 7
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Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
C(2) 1029(3) 4642(3) 3757(2) 40(1)
C(3) 1026(3) 2637(3) 2307(1) 28(1)
C(4) 461(4) 1735(3) 1982(2) 45(1)
C(5) -904(2) 3548(2) 2588(1) 22(1)
C(6) -936(2) 4164(2) 2014(1) 27(1)
Cl(91) 1176(1) 1881(1) 393(1) 32(1)
Cl(92) -835(1) 1133(1) -269(1) 47(1)
C(91) -160(3) 2180(3) 91(2) 32(1)
Tabelle 7.21: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 7
Bindungen Längen [Å] Bindungen Längen [Å]
Pd(11)-N(131) 1,973(2) C(122)-C(127) 1,412(4)
Pd(11)-O(111) 1,9853(18) C(123)-O(121) 1,365(3)
Pd(11)-N(112) 2,026(2) C(123)-C(124) 1,402(4)
Pd(11)-P(11) 2,2689(8) C(124)-O(122) 1,368(3)
P(11)-C(3) 1,811(3) C(124)-C(125) 1,382(4)
P(11)-C(5) 1,820(3) C(125)-C(126) 1,379(4)
P(11)-C(1) 1,825(3) C(126)-C(127) 1,376(4)
C(100)-N(111) 1,332(4) C(126)-Br(12) 1,906(3)
C(100)-N(131) 1,344(4) C(128)-O(122) 1,429(4)
C(100)-N(121) 1,389(3) N(131)-N(132) 1,378(3)
N(111)-N(112) 1,391(3) N(132)-C(131) 1,312(3)
N(112)-C(111) 1,283(4) C(131)-C(132) 1,469(4)
C(111)-C(112) 1,442(4) C(132)-C(133) 1,402(4)
C(112)-C(117) 1,421(4) C(132)-C(137) 1,412(4)
C(112)-C(113) 1,423(4) C(133)-O(131) 1,357(3)
C(113)-O(111) 1,311(3) C(133)-C(134) 1,400(4)
C(113)-C(114) 1,431(4) C(134)-O(132) 1,366(3)
C(114)-O(112) 1,358(3) C(134)-C(135) 1,379(4)
C(114)-C(115) 1,376(4) C(135)-C(136) 1,389(4)
C(115)-C(116) 1,395(4) C(136)-C(137) 1,373(4)
C(116)-C(117) 1,357(4) C(136)-Br(13) 1,909(3)
C(116)-Br(11) 1,902(3) C(138)-O(132) 1,430(3)
C(118)-O(112) 1,436(3) C(1)-C(2) 1,513(5)
N(121)-N(122) 1,386(3) C(3)-C(4) 1,518(5)
N(121)-C(131) 1,389(4) C(5)-C(6) 1,533(4)
N(122)-C(121) 1,282(4) Cl(91)-C(91) 1,762(3)
C(121)-C(122) 1,464(4) Cl(92)-C(91) 1,758(3)
C(122)-C(123) 1,383(4)
Tabelle 7.22: Bindungslängen in 7
Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
N(131)-Pd(11)-O(111) 171,99(9) C(123)-C(122)-C(127) 119,0(3)
Tabelle 7.23: Winkel in 7
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7 Anhang
Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
N(131)-Pd(11)-N(112) 78,48(9) C(123)-C(122)-C(121) 119,2(2)
O(111)-Pd(11)-N(112) 93,58(8) C(127)-C(122)-C(121) 121,8(3)
N(131)-Pd(11)-P(11) 99,67(7) O(121)-C(123)-C(122) 120,8(3)
O(111)-Pd(11)-P(11) 88,18(6) O(121)-C(123)-C(124) 118,2(3)
N(112)-Pd(11)-P(11) 175,40(7) C(122)-C(123)-C(124) 121,0(3)
C(3)-P(11)-C(5) 106,53(15) O(122)-C(124)-C(125) 126,3(3)
C(3)-P(11)-C(1) 102,53(16) O(122)-C(124)-C(123) 113,4(2)
C(5)-P(11)-C(1) 106,51(15) C(125)-C(124)-C(123) 120,3(3)
C(3)-P(11)-Pd(11) 109,65(11) C(126)-C(125)-C(124) 117,9(3)
C(5)-P(11)-Pd(11) 111,62(10) C(127)-C(126)-C(125) 123,6(3)
C(1)-P(11)-Pd(11) 119,02(10) C(127)-C(126)-Br(12) 118,4(2)
N(111)-C(100)-N(131) 125,6(2) C(125)-C(126)-Br(12) 118,0(2)
N(111)-C(100)-N(121) 127,5(2) C(126)-C(127)-C(122) 118,3(3)
N(131)-C(100)-N(121) 106,9(2) C(124)-O(122)-C(128) 117,5(2)
C(100)-N(111)-N(112) 106,8(2) C(100)-N(131)-N(132) 109,6(2)
C(111)-N(112)-N(111) 117,5(2) C(100)-N(131)-Pd(11) 111,35(18)
C(111)-N(112)-Pd(11) 124,88(19) N(132)-N(131)-Pd(11) 138,84(18)
N(111)-N(112)-Pd(11) 117,50(17) C(131)-N(132)-N(131) 107,5(2)
N(112)-C(111)-C(112) 125,6(3) N(132)-C(131)-N(121) 109,7(2)
C(117)-C(112)-C(113) 119,4(2) N(132)-C(131)-C(132) 121,1(3)
C(117)-C(112)-C(111) 115,5(2) N(121)-C(131)-C(132) 129,2(2)
C(113)-C(112)-C(111) 125,0(3) C(133)-C(132)-C(137) 118,9(3)
O(111)-C(113)-C(112) 126,2(2) C(133)-C(132)-C(131) 118,5(2)
O(111)-C(113)-C(114) 116,2(2) C(137)-C(132)-C(131) 122,6(3)
C(112)-C(113)-C(114) 117,5(3) O(131)-C(133)-C(134) 116,0(3)
O(112)-C(114)-C(115) 124,1(2) O(131)-C(133)-C(132) 123,8(2)
O(112)-C(114)-C(113) 114,3(2) C(134)-C(133)-C(132) 120,2(3)
C(115)-C(114)-C(113) 121,6(3) O(132)-C(134)-C(135) 124,7(3)
C(114)-C(115)-C(116) 119,3(2) O(132)-C(134)-C(133) 114,4(2)
C(117)-C(116)-C(115) 121,7(3) C(135)-C(134)-C(133) 120,9(3)
C(117)-C(116)-Br(11) 119,6(2) C(134)-C(135)-C(136) 118,1(3)
C(115)-C(116)-Br(11) 118,7(2) C(137)-C(136)-C(135) 123,1(3)
C(116)-C(117)-C(112) 120,4(3) C(137)-C(136)-Br(13) 118,1(2)
C(113)-O(111)-Pd(11) 124,52(17) C(135)-C(136)-Br(13) 118,8(2)
C(114)-O(112)-C(118) 116,6(2) C(136)-C(137)-C(132) 118,8(3)
N(122)-N(121)-C(100) 130,4(2) C(134)-O(132)-C(138) 116,8(2)
N(122)-N(121)-C(131) 123,3(2) C(2)-C(1)-P(11) 115,3(2)
C(100)-N(121)-C(131) 106,3(2) C(4)-C(3)-P(11) 113,7(2)
C(121)-N(122)-N(121) 116,9(2) C(6)-C(5)-P(11) 114,4(2)
N(122)-C(121)-C(122) 119,7(2) Cl(92)-C(91)-Cl(91) 111,09(19)
Tabelle 7.23: Winkel in 7
Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
Pd(11) 12(1) 17(1) 13(1) 4(1) 0(1) -2(1)
P(11) 14(1) 19(1) 17(1) 7(1) 1(1) -1(1)
Tabelle 7.24: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 7
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Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
C(100) 16(1) 19(2) 13(1) -1(1) 1(1) 1(1)
N(111) 14(1) 20(1) 15(1) 4(1) -3(1) -2(1)
N(112) 12(1) 18(1) 13(1) 1(1) 0(1) 0(1)
C(111) 17(1) 15(2) 14(1) 1(1) 3(1) 1(1)
C(112) 14(1) 17(2) 11(1) -1(1) 3(1) 1(1)
C(113) 15(1) 19(2) 14(1) -1(1) 4(1) -2(1)
C(114) 17(1) 20(2) 10(1) 0(1) 2(1) 1(1)
C(115) 15(1) 21(2) 14(1) -4(1) -2(1) -2(1)
C(116) 17(1) 15(2) 17(2) -3(1) 5(1) -3(1)
C(117) 16(1) 14(2) 14(1) 1(1) 2(1) 1(1)
C(118) 20(2) 29(2) 18(2) 3(1) -4(1) -1(1)
O(111) 15(1) 21(1) 17(1) 6(1) -2(1) -5(1)
O(112) 17(1) 25(1) 17(1) 4(1) -3(1) -3(1)
Br(11) 22(1) 22(1) 26(1) 1(1) -1(1) -10(1)
N(121) 12(1) 16(1) 14(1) 4(1) 1(1) -2(1)
N(122) 14(1) 19(1) 12(1) 2(1) -1(1) 3(1)
C(121) 14(1) 16(2) 12(1) -3(1) 2(1) 2(1)
C(122) 15(1) 21(2) 13(1) -2(1) 1(1) 3(1)
C(123) 13(1) 20(2) 16(1) -1(1) 1(1) 1(1)
C(124) 19(1) 15(2) 16(2) 2(1) 3(1) 0(1)
C(125) 19(2) 21(2) 15(2) 1(1) 0(1) 4(1)
C(126) 14(1) 22(2) 17(2) -4(1) -1(1) 1(1)
C(127) 18(1) 16(2) 16(2) -2(1) 2(1) -2(1)
C(128) 33(2) 25(2) 35(2) 14(2) -4(2) -5(2)
O(121) 16(1) 23(1) 19(1) 3(1) -5(1) -3(1)
O(122) 20(1) 21(1) 25(1) 9(1) 0(1) -2(1)
Br(12) 18(1) 28(1) 29(1) -3(1) -8(1) 0(1)
N(131) 14(1) 17(1) 14(1) 4(1) 2(1) -3(1)
N(132) 13(1) 17(1) 18(1) 1(1) 1(1) -4(1)
C(131) 16(1) 18(2) 13(1) 0(1) 3(1) 0(1)
C(132) 15(1) 16(2) 15(1) -2(1) 4(1) -1(1)
C(133) 14(1) 19(2) 20(2) -1(1) 3(1) 0(1)
C(134) 18(1) 17(2) 21(2) 1(1) 6(1) -1(1)
C(135) 15(1) 23(2) 21(2) -4(1) 3(1) -5(1)
C(136) 13(1) 26(2) 15(2) -1(1) -1(1) 2(1)
C(137) 16(1) 20(2) 15(2) 0(1) 4(1) 1(1)
C(138) 19(2) 22(2) 48(2) 6(2) 3(2) -8(1)
O(131) 17(1) 23(1) 30(1) 10(1) -5(1) -6(1)
O(132) 16(1) 21(1) 38(1) 7(1) 0(1) -7(1)
Br(13) 16(1) 34(1) 21(1) 2(1) -3(1) 1(1)
C(1) 25(2) 24(2) 26(2) 12(1) -5(1) -7(1)
C(2) 50(2) 28(2) 35(2) 3(2) -7(2) -2(2)
C(3) 32(2) 27(2) 28(2) 12(1) 14(2) 5(1)
C(4) 77(3) 35(2) 30(2) -3(2) 25(2) 1(2)
C(5) 14(1) 25(2) 26(2) 6(1) 0(1) 1(1)
C(6) 24(2) 21(2) 31(2) 10(1) -7(1) 1(1)
Tabelle 7.24: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 7
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Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
Cl(91) 26(1) 34(1) 33(1) -2(1) -3(1) 4(1)
Cl(92) 22(1) 28(1) 85(1) -11(1) -2(1) 1(1)
C(91) 25(2) 25(2) 44(2) -3(2) 2(2) 4(1)
Tabelle 7.24: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 7
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7.5.7 [Cd{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}2]· n LM (8)
Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
Cd(1) 4675(1) 2674(1) 763(1) 17(1)
Pd(13) 6802(1) 2784(1) 2039(1) 21(1)
P(13) 7436(1) 2279(1) 2606(1) 40(1)
Pd(12) 7330(1) 1081(1) 1069(1) 20(1)
P(12) 6930(1) 207(1) 662(1) 23(1)
Pd(23) 3082(1) 2870(1) 2062(1) 19(1)
P(23) 2636(1) 3471(1) 2593(1) 26(1)
Pd(22) 2235(1) 4406(1) 977(1) 20(1)
P(22) 2566(1) 5199(1) 526(1) 30(1)
C(100) 6383(3) 2204(2) 1272(1) 19(1)
N(111) 6342(2) 1726(2) 987(1) 19(1)
N(112) 5683(2) 1826(2) 675(1) 18(1)
C(111) 5800(3) 1621(2) 314(1) 20(1)
C(112) 5186(3) 1681(2) -35(1) 17(1)
C(113) 4288(3) 1864(2) -12(1) 18(1)
C(114) 3779(3) 1936(2) -382(1) 23(1)
C(115) 4103(3) 1846(2) -755(1) 25(1)
C(116) 4970(3) 1663(2) -769(1) 23(1)
C(117) 5494(3) 1577(2) -422(1) 20(1)
O(111) 3948(2) 1977(1) 335(1) 22(1)
Br(11) 5410(1) 1563(1) -1288(1) 42(1)
N(121) 5816(2) 2708(2) 1253(1) 18(1)
N(122) 5975(2) 3124(2) 1582(1) 17(1)
C(121) 5520(3) 3656(2) 1596(1) 20(1)
C(122) 5609(3) 4127(2) 1928(1) 20(1)
C(123) 6074(3) 4020(2) 2308(1) 25(1)
C(124) 6076(3) 4529(2) 2603(2) 31(1)
C(125) 5659(3) 5117(2) 2521(2) 29(1)
C(126) 5215(3) 5211(2) 2143(2) 28(1)
C(127) 5180(3) 4730(2) 1852(1) 26(1)
O(121) 6503(2) 3479(1) 2429(1) 31(1)
Br(12) 4638(1) 6029(1) 2028(1) 39(1)
N(131) 7027(2) 2181(2) 1579(1) 19(1)
N(132) 7688(2) 1764(2) 1494(1) 19(1)
C(131) 8454(3) 1828(2) 1674(1) 23(1)
C(132) 9177(3) 1399(2) 1624(1) 23(1)
C(133) 9112(3) 794(2) 1400(2) 26(1)
C(134) 9878(3) 411(2) 1397(2) 37(1)
C(135) 10658(3) 605(3) 1587(2) 39(1)
C(136) 10712(3) 1204(2) 1793(2) 32(1)
C(137) 10001(3) 1579(2) 1810(1) 27(1)
O(131) 8396(2) 550(1) 1210(1) 33(1)
Br(13) 11807(1) 1477(1) 2046(1) 50(1)
Tabelle 7.25: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 8
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Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
C(200) 3212(3) 3300(2) 1257(1) 18(1)
N(211) 3145(2) 3712(2) 930(1) 18(1)
N(212) 3670(2) 3531(2) 623(1) 18(1)
C(211) 3405(3) 3681(2) 258(1) 20(1)
C(212) 3897(3) 3587(2) -95(1) 17(1)
C(213) 4785(3) 3367(2) -77(1) 21(1)
C(214) 5154(3) 3283(2) -450(1) 20(1)
C(215) 4716(3) 3425(2) -818(1) 26(1)
C(216) 3864(3) 3664(2) -826(1) 27(1)
C(217) 3465(3) 3737(2) -476(1) 24(1)
O(211) 5251(2) 3243(1) 269(1) 22(1)
Br(21) 3266(1) 3923(1) -1332(1) 47(1)
N(221) 3749(2) 2784(2) 1267(1) 18(1)
N(222) 3728(2) 2437(2) 1629(1) 16(1)
C(221) 4182(3) 1905(2) 1673(1) 20(1)
C(222) 4232(3) 1496(2) 2028(1) 18(1)
C(223) 3902(3) 1664(2) 2403(1) 20(1)
C(224) 3998(3) 1199(2) 2722(1) 25(1)
C(225) 4387(3) 599(2) 2675(1) 25(1)
C(226) 4703(3) 450(2) 2305(2) 24(1)
C(227) 4645(3) 889(2) 1993(1) 22(1)
O(221) 3519(2) 2228(1) 2488(1) 25(1)
Br(22) 5239(1) -380(1) 2225(1) 37(1)
N(231) 2691(2) 3403(2) 1568(1) 20(1)
N(232) 2012(2) 3807(2) 1448(1) 20(1)
C(231) 1309(3) 3800(2) 1634(1) 26(1)
C(232) 563(3) 4226(2) 1531(1) 25(1)
C(233) 565(3) 4776(2) 1269(2) 30(1)
C(234) -213(3) 5137(3) 1197(2) 43(1)
C(235) -958(3) 4974(3) 1381(2) 41(1)
C(236) -937(3) 4433(2) 1642(2) 34(1)
C(237) -205(3) 4070(2) 1718(1) 29(1)
O(231) 1239(2) 4996(1) 1083(1) 32(1)
Br(23) -1973(1) 4208(1) 1892(1) 49(1)
C(1) 6745(4) 2345(3) 3005(2) 73(2)
C(2) 5879(5) 2095(3) 2898(2) 88(2)
C(3) 8385(5) 2749(3) 2874(2) 83(3)
C(4) 9170(6) 2794(3) 2650(2) 102(3)
C(5) 7793(3) 1432(2) 2566(2) 37(1)
C(6) 7128(4) 958(2) 2372(2) 55(2)
C(7) 7332(3) -535(2) 925(2) 30(1)
C(8) 7057(4) -626(2) 1352(2) 44(2)
C(9) 5788(3) 55(2) 513(2) 32(1)
C(10) 5169(3) 199(2) 836(2) 47(2)
C(11) 7450(4) 185(2) 188(2) 41(1)
C(12) 7318(9) -435(4) -66(3) 46(5)
Tabelle 7.25: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 8
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Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
C(12) 6920(40) -270(30) -109(11) 197(19)
C(13) 1644(4) 3151(3) 2821(2) 62(2)
C(14) 1728(5) 2515(3) 3013(2) 77(2)
C(15) 2344(3) 4332(2) 2514(2) 34(1)
C(16) 2944(4) 4739(2) 2272(2) 51(2)
C(17) 3478(4) 3440(3) 3011(2) 49(2)
C(18) 4321(4) 3696(3) 2921(2) 86(2)
C(19) 3628(3) 5225(2) 333(2) 32(1)
C(20) 4394(3) 5073(2) 631(2) 46(2)
C(21) 2431(4) 5980(2) 754(2) 67(2)
C(22) 2863(5) 6096(3) 1153(2) 90(3)
C(23) 1812(5) 5239(4) 66(2) 87(2)
C(24) 908(6) 5171(5) 75(4) 69(5)
C(24) 1462(11) 4802(8) -204(5) 90(7)
Tabelle 7.25: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 8
Bindungen Längen [Å] Bindungen Längen [Å]
Cd(1)-O(111) 2,234(3) N(132)-C(131) 1,283(5)
Cd(1)-O(211) 2,239(3) C(131)-C(132) 1,435(6)
Cd(1)-N(221) 2,286(3) C(132)-C(137) 1,413(6)
Cd(1)-N(121) 2,287(3) C(132)-C(133) 1,434(6)
Cd(1)-N(212) 2,353(3) C(133)-O(131) 1,320(5)
Cd(1)-N(112) 2,356(3) C(133)-C(134) 1,416(6)
Pd(13)-O(121) 1,990(3) C(134)-C(135) 1,368(6)
Pd(13)-N(131) 2,002(3) C(135)-C(136) 1,395(6)
Pd(13)-N(122) 2,013(3) C(136)-C(137) 1,339(6)
Pd(13)-P(13) 2,2801(14) C(136)-Br(13) 1,902(5)
P(13)-C(1) 1,763(6) C(200)-N(221) 1,336(5)
P(13)-C(5) 1,817(5) C(200)-N(211) 1,361(5)
P(13)-C(3) 1,903(7) C(200)-N(231) 1,369(5)
Pd(12)-O(131) 1,988(3) N(211)-N(212) 1,393(4)
Pd(12)-N(111) 2,013(3) N(212)-C(211) 1,276(5)
Pd(12)-N(132) 2,018(3) C(211)-C(212) 1,450(6)
Pd(12)-P(12) 2,2827(12) C(212)-C(217) 1,405(6)
P(12)-C(11) 1,812(5) C(212)-C(213) 1,436(6)
P(12)-C(9) 1,814(5) C(213)-O(211) 1,319(5)
P(12)-C(7) 1,825(4) C(213)-C(214) 1,406(6)
Pd(23)-O(221) 1,995(3) C(214)-C(215) 1,368(6)
Pd(23)-N(231) 2,006(3) C(215)-C(216) 1,397(6)
Pd(23)-N(222) 2,009(3) C(216)-C(217) 1,358(6)
Pd(23)-P(23) 2,2859(12) C(216)-Br(21) 1,909(5)
P(23)-C(17) 1,812(5) N(221)-N(222) 1,387(4)
P(23)-C(15) 1,825(4) N(222)-C(221) 1,290(5)
P(23)-C(13) 1,874(6) C(221)-C(222) 1,433(6)
Pd(22)-O(231) 2,002(3) C(222)-C(227) 1,400(5)
Tabelle 7.26: Bindungslängen in 8
223
7 Anhang
Bindungen Längen [Å] Bindungen Längen [Å]
Pd(22)-N(211) 2,005(3) C(222)-C(223) 1,415(6)
Pd(22)-N(232) 2,025(3) C(223)-O(221) 1,331(5)
Pd(22)-P(22) 2,2811(13) C(223)-C(224) 1,413(6)
P(22)-C(21) 1,779(5) C(224)-C(225) 1,376(6)
P(22)-C(19) 1,803(5) C(225)-C(226) 1,382(6)
P(22)-C(23) 1,833(7) C(226)-C(227) 1,358(6)
C(100)-N(121) 1,345(5) C(226)-Br(22) 1,909(4)
C(100)-N(111) 1,349(5) N(231)-N(232) 1,363(4)
C(100)-N(131) 1,358(5) N(232)-C(231) 1,286(5)
N(111)-N(112) 1,400(4) C(231)-C(232) 1,458(6)
N(112)-C(111) 1,284(5) C(232)-C(237) 1,412(6)
C(111)-C(112) 1,434(6) C(232)-C(233) 1,416(6)
C(112)-C(117) 1,410(6) C(233)-O(231) 1,326(5)
C(112)-C(113) 1,441(6) C(233)-C(234) 1,411(6)
C(113)-O(111) 1,316(5) C(234)-C(235) 1,381(6)
C(113)-C(114) 1,403(6) C(235)-C(236) 1,395(6)
C(114)-C(115) 1,374(6) C(236)-C(237) 1,354(6)
C(115)-C(116) 1,391(6) C(236)-Br(23) 1,911(5)
C(116)-C(117) 1,356(6) C(1)-C(2) 1,445(7)
C(116)-Br(11) 1,900(4) C(3)-C(4) 1,469(8)
N(121)-N(122) 1,382(4) C(5)-C(6) 1,511(6)
N(122)-C(121) 1,293(5) C(7)-C(8) 1,511(6)
C(121)-C(122) 1,453(6) C(9)-C(10) 1,513(6)
C(122)-C(123) 1,405(6) C(11)-C(12) 1,519(8)
C(122)-C(127) 1,408(6) C(11)-C(12) 1,531(15)
C(123)-O(121) 1,328(5) C(13)-C(14) 1,443(7)
C(123)-C(124) 1,422(6) C(15)-C(16) 1,516(6)
C(124)-C(125) 1,375(6) C(17)-C(18) 1,452(7)
C(125)-C(126) 1,383(6) C(19)-C(20) 1,501(6)
C(126)-C(127) 1,367(6) C(21)-C(22) 1,441(7)
C(126)-Br(12) 1,912(4) C(23)-C(24) 1,340(11)
N(131)-N(132) 1,372(4) C(23)-C(24) 1,403(9)
Tabelle 7.26: Bindungslängen in 8
Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
O(111)-Cd(1)-O(211) 94,53(10) C(125)-C(126)-Br(12) 119,1(3)
O(111)-Cd(1)-N(221) 102,09(11) C(126)-C(127)-C(122) 120,6(4)
O(211)-Cd(1)-N(221) 141,70(11) C(123)-O(121)-Pd(13) 122,1(3)
O(111)-Cd(1)-N(121) 141,21(11) C(100)-N(131)-N(132) 112,3(3)
O(211)-Cd(1)-N(121) 99,79(11) C(100)-N(131)-Pd(13) 112,3(3)
N(221)-Cd(1)-N(121) 88,51(12) N(132)-N(131)-Pd(13) 135,3(3)
O(111)-Cd(1)-N(212) 93,47(11) C(131)-N(132)-N(131) 120,9(4)
O(211)-Cd(1)-N(212) 76,57(11) C(131)-N(132)-Pd(12) 125,4(3)
N(221)-Cd(1)-N(212) 68,26(12) N(131)-N(132)-Pd(12) 113,7(3)
N(121)-Cd(1)-N(212) 124,84(12) N(132)-C(131)-C(132) 125,3(4)
O(111)-Cd(1)-N(112) 75,95(11) C(137)-C(132)-C(133) 117,9(4)
Tabelle 7.27: Winkel in 8
224
7 Anhang
Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
O(211)-Cd(1)-N(112) 89,18(11) C(137)-C(132)-C(131) 118,0(4)
N(221)-Cd(1)-N(112) 128,15(11) C(133)-C(132)-C(131) 124,0(4)
N(121)-Cd(1)-N(112) 68,47(12) O(131)-C(133)-C(134) 117,0(4)
N(212)-Cd(1)-N(112) 161,64(12) O(131)-C(133)-C(132) 126,0(4)
O(121)-Pd(13)-N(131) 171,09(13) C(134)-C(133)-C(132) 117,0(4)
O(121)-Pd(13)-N(122) 94,10(13) C(135)-C(134)-C(133) 122,5(5)
N(131)-Pd(13)-N(122) 77,55(14) C(134)-C(135)-C(136) 119,4(5)
O(121)-Pd(13)-P(13) 84,21(9) C(137)-C(136)-C(135) 120,2(4)
N(131)-Pd(13)-P(13) 104,65(10) C(137)-C(136)-Br(13) 120,9(4)
N(122)-Pd(13)-P(13) 165,78(10) C(135)-C(136)-Br(13) 118,9(4)
C(1)-P(13)-C(5) 109,3(3) C(136)-C(137)-C(132) 122,8(4)
C(1)-P(13)-C(3) 95,9(3) C(133)-O(131)-Pd(12) 123,2(3)
C(5)-P(13)-C(3) 106,5(3) N(221)-C(200)-N(211) 120,8(4)
C(1)-P(13)-Pd(13) 109,4(2) N(221)-C(200)-N(231) 120,0(4)
C(5)-P(13)-Pd(13) 118,75(17) N(211)-C(200)-N(231) 119,1(4)
C(3)-P(13)-Pd(13) 114,4(2) C(200)-N(211)-N(212) 113,4(3)
O(131)-Pd(12)-N(111) 170,83(13) C(200)-N(211)-Pd(22) 112,4(3)
O(131)-Pd(12)-N(132) 92,23(13) N(212)-N(211)-Pd(22) 133,9(3)
N(111)-Pd(12)-N(132) 78,68(14) C(211)-N(212)-N(211) 117,4(4)
O(131)-Pd(12)-P(12) 83,77(9) C(211)-N(212)-Cd(1) 121,1(3)
N(111)-Pd(12)-P(12) 105,40(10) N(211)-N(212)-Cd(1) 117,8(2)
N(132)-Pd(12)-P(12) 171,96(10) N(212)-C(211)-C(212) 125,1(4)
C(11)-P(12)-C(9) 104,5(2) C(217)-C(212)-C(213) 118,9(4)
C(11)-P(12)-C(7) 103,4(2) C(217)-C(212)-C(211) 116,5(4)
C(9)-P(12)-C(7) 105,7(2) C(213)-C(212)-C(211) 124,6(4)
C(11)-P(12)-Pd(12) 113,99(16) O(211)-C(213)-C(214) 120,0(4)
C(9)-P(12)-Pd(12) 120,07(15) O(211)-C(213)-C(212) 122,9(4)
C(7)-P(12)-Pd(12) 107,59(16) C(214)-C(213)-C(212) 117,1(4)
O(221)-Pd(23)-N(231) 170,64(13) C(215)-C(214)-C(213) 122,8(4)
O(221)-Pd(23)-N(222) 93,04(12) C(214)-C(215)-C(216) 119,1(4)
N(231)-Pd(23)-N(222) 78,19(14) C(217)-C(216)-C(215) 120,7(4)
O(221)-Pd(23)-P(23) 85,28(9) C(217)-C(216)-Br(21) 119,3(4)
N(231)-Pd(23)-P(23) 103,99(10) C(215)-C(216)-Br(21) 119,9(4)
N(222)-Pd(23)-P(23) 167,36(10) C(216)-C(217)-C(212) 121,4(4)
C(17)-P(23)-C(15) 107,1(2) C(213)-O(211)-Cd(1) 120,4(3)
C(17)-P(23)-C(13) 103,9(3) C(200)-N(221)-N(222) 111,4(3)
C(15)-P(23)-C(13) 101,1(2) C(200)-N(221)-Cd(1) 118,7(3)
C(17)-P(23)-Pd(23) 108,70(18) N(222)-N(221)-Cd(1) 129,3(2)
C(15)-P(23)-Pd(23) 119,41(17) C(221)-N(222)-N(221) 118,3(3)
C(13)-P(23)-Pd(23) 115,27(18) C(221)-N(222)-Pd(23) 125,7(3)
O(231)-Pd(22)-N(211) 170,85(13) N(221)-N(222)-Pd(23) 115,7(2)
O(231)-Pd(22)-N(232) 92,76(13) N(222)-C(221)-C(222) 125,0(4)
N(211)-Pd(22)-N(232) 78,40(14) C(227)-C(222)-C(223) 118,9(4)
O(231)-Pd(22)-P(22) 84,41(9) C(227)-C(222)-C(221) 116,2(4)
N(211)-Pd(22)-P(22) 104,69(10) C(223)-C(222)-C(221) 124,9(4)
N(232)-Pd(22)-P(22) 170,67(10) O(221)-C(223)-C(224) 116,3(4)
C(21)-P(22)-C(19) 105,3(3) O(221)-C(223)-C(222) 126,1(4)
Tabelle 7.27: Winkel in 8
225
7 Anhang
Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
C(21)-P(22)-C(23) 102,8(3) C(224)-C(223)-C(222) 117,6(4)
C(19)-P(22)-C(23) 103,9(3) C(225)-C(224)-C(223) 122,1(4)
C(21)-P(22)-Pd(22) 108,5(2) C(224)-C(225)-C(226) 118,9(4)
C(19)-P(22)-Pd(22) 120,45(16) C(227)-C(226)-C(225) 121,0(4)
C(23)-P(22)-Pd(22) 114,1(2) C(227)-C(226)-Br(22) 118,8(4)
N(121)-C(100)-N(111) 121,6(4) C(225)-C(226)-Br(22) 120,2(3)
N(121)-C(100)-N(131) 119,6(4) C(226)-C(227)-C(222) 121,4(4)
N(111)-C(100)-N(131) 118,8(4) C(223)-O(221)-Pd(23) 123,2(3)
C(100)-N(111)-N(112) 113,3(3) N(232)-N(231)-C(200) 111,1(3)
C(100)-N(111)-Pd(12) 112,7(3) N(232)-N(231)-Pd(23) 137,1(3)
N(112)-N(111)-Pd(12) 133,5(3) C(200)-N(231)-Pd(23) 111,6(3)
C(111)-N(112)-N(111) 118,9(4) C(231)-N(232)-N(231) 120,8(4)
C(111)-N(112)-Cd(1) 119,8(3) C(231)-N(232)-Pd(22) 125,0(3)
N(111)-N(112)-Cd(1) 117,5(2) N(231)-N(232)-Pd(22) 114,2(3)
N(112)-C(111)-C(112) 125,5(4) N(232)-C(231)-C(232) 124,1(4)
C(117)-C(112)-C(111) 117,6(4) C(237)-C(232)-C(233) 119,2(4)
C(117)-C(112)-C(113) 118,9(4) C(237)-C(232)-C(231) 116,0(4)
C(111)-C(112)-C(113) 123,5(4) C(233)-C(232)-C(231) 124,8(4)
O(111)-C(113)-C(114) 120,2(4) O(231)-C(233)-C(234) 115,7(4)
O(111)-C(113)-C(112) 123,0(4) O(231)-C(233)-C(232) 126,3(4)
C(114)-C(113)-C(112) 116,8(4) C(234)-C(233)-C(232) 118,0(4)
C(115)-C(114)-C(113) 122,9(4) C(235)-C(234)-C(233) 121,8(5)
C(114)-C(115)-C(116) 119,1(4) C(234)-C(235)-C(236) 118,8(5)
C(117)-C(116)-C(115) 120,8(4) C(237)-C(236)-C(235) 121,5(5)
C(117)-C(116)-Br(11) 120,9(4) C(237)-C(236)-Br(23) 120,1(4)
C(115)-C(116)-Br(11) 118,3(4) C(235)-C(236)-Br(23) 118,5(4)
C(116)-C(117)-C(112) 121,3(4) C(236)-C(237)-C(232) 120,8(4)
C(113)-O(111)-Cd(1) 116,4(2) C(233)-O(231)-Pd(22) 121,1(3)
C(100)-N(121)-N(122) 111,0(3) C(2)-C(1)-P(13) 113,0(5)
C(100)-N(121)-Cd(1) 117,9(3) C(4)-C(3)-P(13) 115,6(5)
N(122)-N(121)-Cd(1) 130,4(2) C(6)-C(5)-P(13) 116,0(4)
C(121)-N(122)-N(121) 118,7(4) C(8)-C(7)-P(12) 115,7(3)
C(121)-N(122)-Pd(13) 125,0(3) C(10)-C(9)-P(12) 115,4(4)
N(121)-N(122)-Pd(13) 115,8(2) C(12)-C(11)-C(12) 27(2)
N(122)-C(121)-C(122) 124,1(4) C(12)-C(11)-P(12) 116,5(5)
C(123)-C(122)-C(127) 119,4(4) C(12)-C(11)-P(12) 108,4(17)
C(123)-C(122)-C(121) 125,2(4) C(14)-C(13)-P(23) 116,1(5)
C(127)-C(122)-C(121) 115,3(4) C(16)-C(15)-P(23) 116,6(3)
O(121)-C(123)-C(122) 126,9(4) C(18)-C(17)-P(23) 115,5(4)
O(121)-C(123)-C(124) 115,2(4) C(20)-C(19)-P(22) 116,9(4)
C(122)-C(123)-C(124) 117,8(4) C(22)-C(21)-P(22) 118,1(5)
C(125)-C(124)-C(123) 121,7(5) C(24)-C(23)-C(24) 66,5(8)
C(124)-C(125)-C(126) 119,1(4) C(24)-C(23)-P(22) 135,4(9)
C(127)-C(126)-C(125) 121,3(4) C(24)-C(23)-P(22) 122,7(7)
C(127)-C(126)-Br(12) 119,6(4)
Tabelle 7.27: Winkel in 8
226
7 Anhang
Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
Cd(1) 22(1) 16(1) 13(1) -1(1) 2(1) 1(1)
Pd(13) 31(1) 18(1) 14(1) -2(1) -1(1) 3(1)
P(13) 61(1) 40(1) 17(1) 5(1) -1(1) 17(1)
Pd(12) 20(1) 16(1) 23(1) -4(1) -2(1) 0(1)
P(12) 23(1) 18(1) 26(1) -5(1) 1(1) -1(1)
Pd(23) 24(1) 18(1) 15(1) 0(1) 5(1) 1(1)
P(23) 34(1) 25(1) 22(1) -3(1) 10(1) 2(1)
Pd(22) 26(1) 17(1) 19(1) 2(1) 6(1) 3(1)
P(22) 35(1) 22(1) 34(1) 10(1) 6(1) 2(1)
N(111) 22(2) 17(2) 17(2) -4(2) -5(2) 5(2)
N(112) 24(2) 16(2) 12(2) -2(2) -1(2) -1(2)
C(111) 23(3) 14(2) 23(3) 0(2) 6(2) 1(2)
C(112) 24(3) 11(2) 14(2) 0(2) -2(2) -6(2)
C(113) 26(3) 10(2) 19(3) -4(2) 3(2) -6(2)
C(114) 26(3) 17(2) 24(3) 0(2) -9(2) -3(2)
C(115) 39(3) 19(2) 15(3) -2(2) -9(2) -11(2)
C(116) 35(3) 18(2) 18(3) -6(2) 5(2) -9(2)
C(117) 27(3) 14(2) 19(3) -2(2) 2(2) -1(2)
O(111) 24(2) 26(2) 17(2) -6(1) 4(2) -4(1)
Br(11) 54(1) 55(1) 16(1) -5(1) 8(1) -12(1)
N(121) 22(2) 14(2) 18(2) -4(2) 1(2) 3(2)
N(122) 24(2) 16(2) 11(2) -3(2) -2(2) -2(2)
C(121) 26(3) 18(2) 17(3) -1(2) 2(2) -3(2)
C(122) 25(3) 16(2) 21(3) -6(2) 5(2) -3(2)
C(123) 34(3) 22(3) 20(3) -5(2) 6(2) 0(2)
C(124) 36(3) 34(3) 23(3) -6(2) -1(2) 3(2)
C(125) 35(3) 24(3) 29(3) -11(2) 6(3) 0(2)
C(126) 35(3) 13(2) 36(3) -2(2) 8(3) 6(2)
C(127) 36(3) 22(2) 20(3) -5(2) 0(2) -1(2)
O(121) 46(2) 25(2) 20(2) -6(2) -2(2) 10(2)
Br(12) 50(1) 22(1) 45(1) -9(1) 3(1) 10(1)
N(131) 24(2) 16(2) 17(2) -2(2) -3(2) 3(2)
N(132) 26(2) 16(2) 15(2) 0(2) 1(2) 3(2)
C(131) 27(3) 20(2) 20(3) -1(2) -2(2) -4(2)
C(132) 24(3) 22(2) 21(3) 0(2) -3(2) -4(2)
C(133) 25(3) 24(3) 30(3) 0(2) 0(2) 0(2)
C(134) 30(3) 28(3) 53(4) -10(3) 0(3) 0(2)
C(135) 21(3) 48(3) 47(4) -1(3) -8(3) 5(3)
C(136) 19(3) 38(3) 38(3) -4(3) -1(2) -8(2)
C(137) 25(3) 26(3) 27(3) -3(2) -4(2) -6(2)
O(131) 23(2) 22(2) 52(2) -14(2) -12(2) 1(2)
Br(13) 23(1) 64(1) 61(1) -8(1) -8(1) -12(1)
N(211) 27(2) 16(2) 13(2) 3(2) 10(2) 6(2)
N(212) 26(2) 15(2) 15(2) -1(2) 9(2) -1(2)
C(211) 25(3) 17(2) 18(3) 0(2) 0(2) 0(2)
Tabelle 7.28: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 8
227
7 Anhang
Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
C(212) 22(3) 14(2) 16(3) -2(2) 5(2) -3(2)
C(213) 35(3) 9(2) 19(3) 0(2) 5(2) -5(2)
C(214) 26(3) 16(2) 18(3) -2(2) 4(2) -4(2)
C(215) 43(3) 19(2) 18(3) -7(2) 8(3) -7(2)
C(216) 42(3) 24(3) 12(3) -3(2) -3(2) -8(2)
C(217) 28(3) 22(2) 21(3) -2(2) 2(2) 0(2)
O(211) 28(2) 21(2) 18(2) 2(1) 3(2) -4(1)
Br(21) 56(1) 69(1) 15(1) 1(1) -4(1) 5(1)
N(221) 25(2) 16(2) 13(2) 4(2) 3(2) 3(2)
N(222) 21(2) 15(2) 13(2) 2(2) 5(2) -1(2)
C(221) 22(3) 20(2) 19(3) -2(2) 5(2) -3(2)
C(222) 20(3) 17(2) 15(3) 1(2) 2(2) -4(2)
C(223) 19(3) 22(2) 21(3) 3(2) 2(2) -4(2)
C(224) 26(3) 32(3) 17(3) 3(2) 4(2) 2(2)
C(225) 29(3) 24(3) 21(3) 10(2) 0(2) 0(2)
C(226) 30(3) 15(2) 28(3) 2(2) 0(2) 2(2)
C(227) 25(3) 22(2) 21(3) -1(2) 7(2) -2(2)
O(221) 33(2) 23(2) 17(2) 2(1) 4(2) 5(2)
Br(22) 54(1) 22(1) 35(1) 7(1) 8(1) 11(1)
N(231) 25(2) 17(2) 20(2) 4(2) 8(2) 9(2)
N(232) 27(2) 19(2) 16(2) -2(2) 6(2) 2(2)
C(231) 34(3) 21(2) 24(3) 0(2) 8(2) -1(2)
C(232) 23(3) 28(3) 23(3) 0(2) 2(2) 0(2)
C(233) 30(3) 34(3) 28(3) -3(2) 9(3) 8(2)
C(234) 42(4) 47(3) 39(4) 17(3) 10(3) 16(3)
C(235) 29(3) 55(4) 40(4) 10(3) 6(3) 19(3)
C(236) 26(3) 44(3) 33(3) -2(3) 10(3) 0(3)
C(237) 25(3) 35(3) 26(3) 3(2) 5(2) 4(2)
O(231) 29(2) 28(2) 43(2) 12(2) 18(2) 12(2)
Br(23) 23(1) 77(1) 47(1) 5(1) 8(1) -2(1)
C(1) 81(5) 83(5) 55(5) 13(4) 2(4) 18(4)
C(2) 85(6) 96(6) 82(6) -5(5) 7(5) -30(5)
C(3) 147(8) 62(5) 31(4) -9(3) -39(5) 22(5)
C(4) 150(8) 75(5) 70(6) -11(5) -55(6) 0(6)
C(5) 50(4) 42(3) 19(3) 8(2) 2(3) 21(3)
C(6) 63(4) 34(3) 68(5) 14(3) 10(4) -2(3)
C(7) 29(3) 22(3) 38(3) -3(2) -7(3) -1(2)
C(8) 58(4) 31(3) 40(4) 9(3) -16(3) -6(3)
C(9) 35(3) 17(2) 41(3) -1(2) -9(3) -3(2)
C(10) 24(3) 38(3) 79(5) 12(3) 10(3) -5(3)
C(11) 55(4) 30(3) 38(3) -12(3) 14(3) -4(3)
C(13) 114(6) 38(3) 40(4) -2(3) 50(4) -3(4)
C(14) 107(6) 59(4) 72(5) -11(4) 43(5) -12(4)
C(15) 43(3) 26(3) 35(3) -5(2) 6(3) 6(2)
C(16) 77(5) 24(3) 52(4) -2(3) 7(4) -8(3)
C(17) 63(4) 44(3) 40(4) -11(3) -3(3) 3(3)
Tabelle 7.28: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 8
228
7 Anhang
Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
C(18) 79(6) 83(5) 93(6) -10(5) -12(5) -27(4)
C(19) 39(3) 18(2) 41(3) 6(2) 12(3) -5(2)
C(20) 42(4) 21(3) 74(5) 6(3) 7(3) -2(3)
C(21) 91(5) 26(3) 91(6) 1(3) 51(5) -6(3)
C(22) 130(7) 62(5) 73(6) -15(4) -18(5) -26(5)
Tabelle 7.28: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 8
229
7 Anhang
7.5.8 [Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}2]· 5 EtOH (9)
Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
Zn(1) 3597(1) 2690(1) 8626(1) 11(1)
Pd(13) 5232(1) 3541(1) 7159(1) 13(1)
P(13) 6331(1) 4016(1) 6974(1) 15(1)
Pd(12) 6546(1) 2276(1) 8576(1) 13(1)
P(12) 6872(1) 1905(1) 9518(1) 16(1)
Pd(23) 3699(1) 4639(1) 8791(1) 12(1)
P(23) 3296(1) 5455(1) 8469(1) 14(1)
Pd(22) 1096(1) 3835(1) 8402(1) 11(1)
P(22) 190(1) 3338(1) 7808(1) 14(1)
C(100) 5129(2) 2768(1) 8054(1) 12(1)
N(111) 5384(1) 2474(1) 8543(1) 12(1)
N(112) 4752(1) 2321(1) 8863(1) 12(1)
C(111) 4804(2) 1874(1) 9123(1) 13(1)
C(112) 4227(1) 1670(1) 9502(1) 12(1)
C(113) 3557(2) 1967(1) 9659(1) 14(1)
C(114) 3026(2) 1707(1) 10015(1) 16(1)
C(115) 3153(2) 1205(1) 10208(1) 17(1)
C(116) 3819(2) 928(1) 10069(1) 14(1)
C(117) 4351(2) 1156(1) 9716(1) 14(1)
O(111) 3419(1) 2450(1) 9487(1) 14(1)
Br(11) 3996(1) 243(1) 10395(1) 22(1)
N(121) 4351(1) 2888(1) 7929(1) 12(1)
N(122) 4235(1) 3249(1) 7460(1) 12(1)
C(121) 3517(2) 3417(1) 7299(1) 13(1)
C(122) 3301(2) 3799(1) 6834(1) 12(1)
C(123) 3855(2) 4091(1) 6526(1) 14(1)
C(124) 3544(2) 4449(1) 6074(1) 17(1)
C(125) 2738(2) 4516(1) 5923(1) 16(1)
C(126) 2204(2) 4229(1) 6233(1) 16(1)
C(127) 2480(2) 3886(1) 6678(1) 15(1)
O(121) 4641(1) 4065(1) 6624(1) 20(1)
Br(12) 1084(1) 4320(1) 6014(1) 24(1)
N(131) 5673(1) 2951(1) 7692(1) 13(1)
N(132) 6380(1) 2668(1) 7778(1) 13(1)
C(131) 6857(2) 2660(1) 7359(1) 13(1)
C(132) 7597(2) 2365(1) 7397(1) 14(1)
C(133) 7931(2) 2091(1) 7922(1) 17(1)
C(134) 8615(2) 1778(1) 7867(1) 21(1)
C(135) 8965(2) 1752(1) 7338(1) 24(1)
C(136) 8654(2) 2045(1) 6839(1) 21(1)
C(137) 7979(2) 2342(1) 6865(1) 18(1)
O(131) 7680(1) 2111(1) 8466(1) 20(1)
Br(13) 9176(1) 2037(1) 6113(1) 32(1)
Tabelle 7.29: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 9
230
7 Anhang
Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
C(200) 2771(2) 3725(1) 8666(1) 11(1)
N(211) 2124(1) 3429(1) 8476(1) 12(1)
N(212) 2317(1) 2901(1) 8467(1) 11(1)
C(211) 1773(2) 2578(1) 8594(1) 13(1)
C(212) 1859(2) 2018(1) 8589(1) 13(1)
C(213) 2548(2) 1756(1) 8417(1) 13(1)
C(214) 2559(2) 1205(1) 8462(1) 16(1)
C(215) 1929(2) 924(1) 8641(1) 18(1)
C(216) 1251(2) 1190(1) 8784(1) 17(1)
C(217) 1217(2) 1725(1) 8770(1) 15(1)
O(211) 3155(1) 2008(1) 8226(1) 14(1)
Br(21) 337(1) 806(1) 8986(1) 29(1)
N(221) 3498(1) 3510(1) 8776(1) 11(1)
N(222) 4078(1) 3893(1) 8881(1) 12(1)
C(221) 4821(2) 3748(1) 8951(1) 12(1)
C(222) 5496(1) 4095(1) 9023(1) 13(1)
C(223) 5455(2) 4651(1) 9021(1) 15(1)
C(224) 6180(2) 4927(1) 9153(1) 20(1)
C(225) 6907(2) 4681(1) 9249(1) 21(1)
C(226) 6936(2) 4138(1) 9211(1) 17(1)
C(227) 6251(2) 3851(1) 9104(1) 14(1)
O(221) 4802(1) 4932(1) 8906(1) 19(1)
Br(22) 7946(1) 3789(1) 9329(1) 24(1)
N(231) 2668(1) 4247(1) 8756(1) 13(1)
N(232) 1870(1) 4368(1) 8788(1) 11(1)
C(231) 1677(2) 4793(1) 9046(1) 12(1)
C(232) 867(2) 4963(1) 9085(1) 12(1)
C(233) 174(2) 4721(1) 8781(1) 14(1)
C(234) -577(2) 4932(1) 8883(1) 19(1)
C(235) -651(2) 5356(1) 9248(1) 19(1)
C(236) 33(2) 5596(1) 9528(1) 16(1)
C(237) 771(2) 5407(1) 9449(1) 15(1)
O(231) 167(1) 4316(1) 8411(1) 16(1)
Br(23) -81(1) 6192(1) 10027(1) 23(1)
C(1) 7187(2) 3967(1) 7556(1) 21(1)
C(2) 7823(2) 4385(1) 7539(1) 28(1)
C(3) 6735(2) 3908(1) 6256(1) 21(1)
C(4) 6133(2) 4013(1) 5701(1) 33(1)
C(5) 6072(2) 4706(1) 6942(1) 21(1)
C(6) 5789(2) 4921(1) 7526(1) 36(1)
C(7) 7866(2) 2145(1) 9805(1) 23(1)
C(8) 8213(2) 1932(1) 10423(1) 39(1)
C(9) 6946(2) 1195(1) 9526(1) 22(1)
C(10) 7544(2) 966(1) 9128(2) 35(1)
C(11) 6279(2) 2042(1) 10143(1) 20(1)
C(12) 6102(2) 2619(1) 10222(1) 30(1)
Tabelle 7.29: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 9
231
7 Anhang
Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
C(13) 4008(2) 5705(1) 7975(1) 18(1)
C(14) 3928(2) 6293(1) 7833(1) 23(1)
C(15) 3285(2) 5950(1) 9058(1) 20(1)
C(16) 4102(2) 6007(1) 9420(1) 26(1)
C(17) 2341(2) 5499(1) 7993(1) 19(1)
C(18) 2244(2) 5072(1) 7504(1) 27(1)
C(19) -156(2) 3768(1) 7180(1) 20(1)
C(20) -771(2) 3550(1) 6689(1) 30(1)
C(21) 453(2) 2732(1) 7445(1) 18(1)
C(22) 1143(2) 2781(1) 7055(1) 24(1)
C(23) -705(2) 3190(1) 8166(1) 18(1)
C(24) -558(2) 2843(1) 8728(1) 21(1)
O(91) 2287(1) 2932(1) 61(1) 32(1)
C(911) 2443(2) 3473(1) 99(1) 32(1)
C(912) 2306(2) 3690(2) 684(2) 60(1)
O(92) 1506(1) 2341(1) 854(1) 31(1)
C(921) 680(2) 2440(1) 750(1) 35(1)
C(922) 353(2) 2341(2) 118(2) 52(1)
O(93) 1041(1) 6653(1) 7670(1) 50(1)
C(931) 1400(3) 6956(2) 8188(2) 62(1)
C(932) 1217(2) 6717(2) 8756(2) 58(1)
O(94) 536(1) 4161(1) 3502(1) 53(1)
C(941) -129(2) 4457(2) 3290(2) 50(1)
C(942) 45(3) 4821(2) 2813(2) 84(2)
O(95) 586(2) 3500(1) 2539(1) 61(1)
C(951) 920(3) 3672(2) 2009(2) 65(1)
C(952) 1672(2) 3975(2) 2204(2) 65(1)
Tabelle 7.29: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 9
Bindungen Längen [Å] Bindungen Längen [Å]
Zn(1)-O(111) 2,0531(17) C(133)-O(131) 1,319(3)
Zn(1)-O(211) 2,0575(17) C(133)-C(134) 1,417(4)
Zn(1)-N(221) 2,130(2) C(134)-C(135) 1,367(4)
Zn(1)-N(121) 2,159(2) C(135)-C(136) 1,389(4)
Zn(1)-N(112) 2,171(2) C(136)-C(137) 1,372(4)
Zn(1)-N(212) 2,209(2) C(136)-Br(13) 1,911(3)
Pd(13)-O(121) 1,9830(17) C(200)-N(221) 1,338(3)
Pd(13)-N(131) 2,007(2) C(200)-N(211) 1,354(3)
Pd(13)-N(122) 2,013(2) C(200)-N(231) 1,361(3)
Pd(13)-P(13) 2,2838(7) N(211)-N(212) 1,391(3)
P(13)-C(3) 1,813(3) N(212)-C(211) 1,285(3)
P(13)-C(5) 1,818(3) C(211)-C(212) 1,439(3)
P(13)-C(1) 1,829(3) C(212)-C(217) 1,404(3)
Pd(12)-O(131) 1,9927(17) C(212)-C(213) 1,426(3)
Pd(12)-N(111) 2,011(2) C(213)-O(211) 1,314(3)
Tabelle 7.30: Bindungslängen in 9
232
7 Anhang
Bindungen Längen [Å] Bindungen Längen [Å]
Pd(12)-N(132) 2,024(2) C(213)-C(214) 1,411(4)
Pd(12)-P(12) 2,3036(7) C(214)-C(215) 1,372(4)
P(12)-C(9) 1,820(3) C(215)-C(216) 1,392(4)
P(12)-C(11) 1,823(3) C(216)-C(217) 1,371(4)
P(12)-C(7) 1,828(3) C(216)-Br(21) 1,914(3)
Pd(23)-O(221) 1,9894(17) N(221)-N(222) 1,385(3)
Pd(23)-N(231) 1,997(2) N(222)-C(221) 1,295(3)
Pd(23)-N(222) 2,014(2) C(221)-C(222) 1,436(3)
Pd(23)-P(23) 2,2837(7) C(222)-C(227) 1,407(3)
P(23)-C(15) 1,816(3) C(222)-C(223) 1,422(4)
P(23)-C(13) 1,821(3) C(223)-O(221) 1,314(3)
P(23)-C(17) 1,827(3) C(223)-C(224) 1,411(3)
Pd(22)-O(231) 1,9895(16) C(224)-C(225) 1,370(4)
Pd(22)-N(211) 2,005(2) C(225)-C(226) 1,391(4)
Pd(22)-N(232) 2,010(2) C(226)-C(227) 1,365(3)
Pd(22)-P(22) 2,2870(7) C(226)-Br(22) 1,909(3)
P(22)-C(23) 1,815(3) N(231)-N(232) 1,386(3)
P(22)-C(19) 1,816(3) N(232)-C(231) 1,286(3)
P(22)-C(21) 1,822(3) C(231)-C(232) 1,441(3)
C(100)-N(121) 1,343(3) C(232)-C(237) 1,411(3)
C(100)-N(111) 1,349(3) C(232)-C(233) 1,422(3)
C(100)-N(131) 1,362(3) C(233)-O(231) 1,319(3)
N(111)-N(112) 1,394(3) C(233)-C(234) 1,414(3)
N(112)-C(111) 1,279(3) C(234)-C(235) 1,366(4)
C(111)-C(112) 1,446(3) C(235)-C(236) 1,388(4)
C(112)-C(117) 1,404(3) C(236)-C(237) 1,361(3)
C(112)-C(113) 1,431(3) C(236)-Br(23) 1,904(3)
C(113)-O(111) 1,308(3) C(1)-C(2) 1,515(4)
C(113)-C(114) 1,417(3) C(3)-C(4) 1,529(4)
C(114)-C(115) 1,364(4) C(5)-C(6) 1,526(4)
C(115)-C(116) 1,387(4) C(7)-C(8) 1,527(4)
C(116)-C(117) 1,377(3) C(9)-C(10) 1,521(4)
C(116)-Br(11) 1,907(3) C(11)-C(12) 1,520(4)
N(121)-N(122) 1,386(3) C(13)-C(14) 1,539(4)
N(122)-C(121) 1,294(3) C(15)-C(16) 1,520(4)
C(121)-C(122) 1,438(3) C(17)-C(18) 1,534(4)
C(122)-C(127) 1,404(3) C(19)-C(20) 1,523(4)
C(122)-C(123) 1,424(3) C(21)-C(22) 1,524(4)
C(123)-O(121) 1,317(3) C(23)-C(24) 1,525(4)
C(123)-C(124) 1,413(4) O(91)-C(911) 1,410(3)
C(124)-C(125) 1,371(3) C(911)-C(912) 1,448(4)
C(125)-C(126) 1,396(4) O(92)-C(921) 1,406(3)
C(126)-C(127) 1,362(4) C(921)-C(922) 1,469(4)
C(126)-Br(12) 1,907(3) O(93)-C(931) 1,459(4)
N(131)-N(132) 1,385(3) C(931)-C(932) 1,461(5)
N(132)-C(131) 1,289(3) O(94)-C(941) 1,390(4)
C(131)-C(132) 1,449(3) C(941)-C(942) 1,461(5)
Tabelle 7.30: Bindungslängen in 9
233
7 Anhang
Bindungen Längen [Å] Bindungen Längen [Å]
C(132)-C(137) 1,401(4) O(95)-C(951) 1,424(4)
C(132)-C(133) 1,421(4) C(951)-C(952) 1,505(5)
Tabelle 7.30: Bindungslängen in 9
Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
O(111)-Zn(1)-O(211) 93,66(7) C(125)-C(126)-Br(12) 118,65(19)
O(111)-Zn(1)-N(221) 97,34(7) C(126)-C(127)-C(122) 121,9(2)
O(211)-Zn(1)-N(221) 150,39(7) C(123)-O(121)-Pd(13) 124,28(16)
O(111)-Zn(1)-N(121) 152,61(7) C(100)-N(131)-N(132) 111,1(2)
O(211)-Zn(1)-N(121) 95,98(7) C(100)-N(131)-Pd(13) 112,01(16)
N(221)-Zn(1)-N(121) 86,69(8) N(132)-N(131)-Pd(13) 136,87(16)
O(111)-Zn(1)-N(112) 82,04(7) C(131)-N(132)-N(131) 120,0(2)
O(211)-Zn(1)-N(112) 90,47(7) C(131)-N(132)-Pd(12) 125,55(18)
N(221)-Zn(1)-N(112) 118,20(8) N(131)-N(132)-Pd(12) 114,43(15)
N(121)-Zn(1)-N(112) 72,33(8) N(132)-C(131)-C(132) 124,3(2)
O(111)-Zn(1)-N(212) 89,07(7) C(137)-C(132)-C(133) 119,4(2)
O(211)-Zn(1)-N(212) 80,63(7) C(137)-C(132)-C(131) 116,2(2)
N(221)-Zn(1)-N(212) 72,18(7) C(133)-C(132)-C(131) 124,4(2)
N(121)-Zn(1)-N(212) 117,76(8) O(131)-C(133)-C(134) 116,3(2)
N(112)-Zn(1)-N(212) 167,01(8) O(131)-C(133)-C(132) 126,2(2)
O(121)-Pd(13)-N(131) 171,29(8) C(134)-C(133)-C(132) 117,4(2)
O(121)-Pd(13)-N(122) 93,81(8) C(135)-C(134)-C(133) 122,0(3)
N(131)-Pd(13)-N(122) 78,13(8) C(134)-C(135)-C(136) 119,7(3)
O(121)-Pd(13)-P(13) 84,08(5) C(137)-C(136)-C(135) 120,5(3)
N(131)-Pd(13)-P(13) 104,51(6) C(137)-C(136)-Br(13) 119,9(2)
N(122)-Pd(13)-P(13) 167,12(6) C(135)-C(136)-Br(13) 119,7(2)
C(3)-P(13)-C(5) 102,94(13) C(136)-C(137)-C(132) 120,9(3)
C(3)-P(13)-C(1) 105,47(13) C(133)-O(131)-Pd(12) 121,61(16)
C(5)-P(13)-C(1) 105,10(13) N(221)-C(200)-N(211) 120,9(2)
C(3)-P(13)-Pd(13) 117,53(10) N(221)-C(200)-N(231) 120,3(2)
C(5)-P(13)-Pd(13) 109,17(9) N(211)-C(200)-N(231) 118,8(2)
C(1)-P(13)-Pd(13) 115,28(9) C(200)-N(211)-N(212) 111,5(2)
O(131)-Pd(12)-N(111) 170,70(8) C(200)-N(211)-Pd(22) 113,16(16)
O(131)-Pd(12)-N(132) 92,40(8) N(212)-N(211)-Pd(22) 134,49(15)
N(111)-Pd(12)-N(132) 78,58(8) C(211)-N(212)-N(211) 116,7(2)
O(131)-Pd(12)-P(12) 83,43(5) C(211)-N(212)-Zn(1) 120,84(17)
N(111)-Pd(12)-P(12) 105,79(6) N(211)-N(212)-Zn(1) 117,31(14)
N(132)-Pd(12)-P(12) 172,46(6) N(212)-C(211)-C(212) 124,3(2)
C(9)-P(12)-C(11) 103,16(13) C(217)-C(212)-C(213) 119,8(2)
C(9)-P(12)-C(7) 105,82(13) C(217)-C(212)-C(211) 116,5(2)
C(11)-P(12)-C(7) 103,03(13) C(213)-C(212)-C(211) 123,6(2)
C(9)-P(12)-Pd(12) 115,37(10) O(211)-C(213)-C(214) 120,5(2)
C(11)-P(12)-Pd(12) 120,73(9) O(211)-C(213)-C(212) 122,5(2)
C(7)-P(12)-Pd(12) 107,23(9) C(214)-C(213)-C(212) 117,0(2)
O(221)-Pd(23)-N(231) 170,60(8) C(215)-C(214)-C(213) 122,5(2)
O(221)-Pd(23)-N(222) 93,64(8) C(214)-C(215)-C(216) 119,1(2)
Tabelle 7.31: Winkel in 9
234
7 Anhang
Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
N(231)-Pd(23)-N(222) 77,97(8) C(217)-C(216)-C(215) 120,9(2)
O(221)-Pd(23)-P(23) 86,38(5) C(217)-C(216)-Br(21) 119,0(2)
N(231)-Pd(23)-P(23) 102,73(6) C(215)-C(216)-Br(21) 120,0(2)
N(222)-Pd(23)-P(23) 167,46(6) C(216)-C(217)-C(212) 120,5(2)
C(15)-P(23)-C(13) 104,23(13) C(213)-O(211)-Zn(1) 122,31(15)
C(15)-P(23)-C(17) 107,16(13) C(200)-N(221)-N(222) 110,6(2)
C(13)-P(23)-C(17) 103,02(13) C(200)-N(221)-Zn(1) 117,54(16)
C(15)-P(23)-Pd(23) 115,92(9) N(222)-N(221)-Zn(1) 131,04(15)
C(13)-P(23)-Pd(23) 108,38(9) C(221)-N(222)-N(221) 118,1(2)
C(17)-P(23)-Pd(23) 116,66(9) C(221)-N(222)-Pd(23) 124,94(18)
O(231)-Pd(22)-N(211) 171,29(8) N(221)-N(222)-Pd(23) 116,35(15)
O(231)-Pd(22)-N(232) 92,83(8) N(222)-C(221)-C(222) 125,3(2)
N(211)-Pd(22)-N(232) 78,65(8) C(227)-C(222)-C(223) 119,1(2)
O(231)-Pd(22)-P(22) 82,74(5) C(227)-C(222)-C(221) 115,5(2)
N(211)-Pd(22)-P(22) 105,97(6) C(223)-C(222)-C(221) 125,4(2)
N(232)-Pd(22)-P(22) 168,88(6) O(221)-C(223)-C(224) 116,9(2)
C(23)-P(22)-C(19) 104,40(12) O(221)-C(223)-C(222) 125,9(2)
C(23)-P(22)-C(21) 105,48(13) C(224)-C(223)-C(222) 117,3(2)
C(19)-P(22)-C(21) 104,52(13) C(225)-C(224)-C(223) 122,5(3)
C(23)-P(22)-Pd(22) 113,33(9) C(224)-C(225)-C(226) 119,1(2)
C(19)-P(22)-Pd(22) 104,04(9) C(227)-C(226)-C(225) 120,7(2)
C(21)-P(22)-Pd(22) 123,21(9) C(227)-C(226)-Br(22) 119,6(2)
N(121)-C(100)-N(111) 120,7(2) C(225)-C(226)-Br(22) 119,6(2)
N(121)-C(100)-N(131) 120,1(2) C(226)-C(227)-C(222) 121,0(3)
N(111)-C(100)-N(131) 119,3(2) C(223)-O(221)-Pd(23) 124,51(16)
C(100)-N(111)-N(112) 111,78(19) C(200)-N(231)-N(232) 111,47(19)
C(100)-N(111)-Pd(12) 113,05(16) C(200)-N(231)-Pd(23) 111,96(16)
N(112)-N(111)-Pd(12) 134,48(16) N(232)-N(231)-Pd(23) 136,55(16)
C(111)-N(112)-N(111) 117,4(2) C(231)-N(232)-N(231) 120,3(2)
C(111)-N(112)-Zn(1) 120,89(17) C(231)-N(232)-Pd(22) 125,38(18)
N(111)-N(112)-Zn(1) 117,71(15) N(231)-N(232)-Pd(22) 114,33(15)
N(112)-C(111)-C(112) 124,5(2) N(232)-C(231)-C(232) 124,6(2)
C(117)-C(112)-C(113) 120,4(2) C(237)-C(232)-C(233) 118,9(2)
C(117)-C(112)-C(111) 116,7(2) C(237)-C(232)-C(231) 116,3(2)
C(113)-C(112)-C(111) 122,9(2) C(233)-C(232)-C(231) 124,7(2)
O(111)-C(113)-C(114) 120,1(2) O(231)-C(233)-C(234) 116,7(2)
O(111)-C(113)-C(112) 123,4(2) O(231)-C(233)-C(232) 126,1(2)
C(114)-C(113)-C(112) 116,5(2) C(234)-C(233)-C(232) 117,2(2)
C(115)-C(114)-C(113) 121,9(2) C(235)-C(234)-C(233) 122,5(3)
C(114)-C(115)-C(116) 120,8(2) C(234)-C(235)-C(236) 119,5(2)
C(117)-C(116)-C(115) 120,0(2) C(237)-C(236)-C(235) 120,5(2)
C(117)-C(116)-Br(11) 121,3(2) C(237)-C(236)-Br(23) 120,6(2)
C(115)-C(116)-Br(11) 118,7(2) C(235)-C(236)-Br(23) 118,9(2)
C(116)-C(117)-C(112) 120,3(2) C(236)-C(237)-C(232) 121,3(2)
C(113)-O(111)-Zn(1) 120,94(15) C(233)-O(231)-Pd(22) 122,40(15)
C(100)-N(121)-N(122) 111,2(2) C(2)-C(1)-P(13) 115,97(19)
C(100)-N(121)-Zn(1) 115,67(16) C(4)-C(3)-P(13) 113,59(19)
Tabelle 7.31: Winkel in 9
235
7 Anhang
Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
N(122)-N(121)-Zn(1) 130,18(15) C(6)-C(5)-P(13) 114,3(2)
C(121)-N(122)-N(121) 118,6(2) C(8)-C(7)-P(12) 116,0(2)
C(121)-N(122)-Pd(13) 124,76(18) C(10)-C(9)-P(12) 115,3(2)
N(121)-N(122)-Pd(13) 116,12(15) C(12)-C(11)-P(12) 113,82(19)
N(122)-C(121)-C(122) 125,4(2) C(14)-C(13)-P(23) 114,54(19)
C(127)-C(122)-C(123) 118,4(2) C(16)-C(15)-P(23) 111,55(19)
C(127)-C(122)-C(121) 116,8(2) C(18)-C(17)-P(23) 112,53(19)
C(123)-C(122)-C(121) 124,8(2) C(20)-C(19)-P(22) 117,4(2)
O(121)-C(123)-C(124) 116,0(2) C(22)-C(21)-P(22) 114,45(19)
O(121)-C(123)-C(122) 126,1(2) C(24)-C(23)-P(22) 114,09(18)
C(124)-C(123)-C(122) 117,9(2) O(91)-C(911)-C(912) 112,5(3)
C(125)-C(124)-C(123) 122,3(2) O(92)-C(921)-C(922) 112,7(3)
C(124)-C(125)-C(126) 118,9(2) O(93)-C(931)-C(932) 110,3(3)
C(127)-C(126)-C(125) 120,6(2) O(94)-C(941)-C(942) 112,0(3)
C(127)-C(126)-Br(12) 120,8(2) O(95)-C(951)-C(952) 108,4(3)
Tabelle 7.31: Winkel in 9
Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
Zn(1) 9(1) 11(1) 13(1) 2(1) 2(1) 1(1)
Pd(13) 10(1) 15(1) 14(1) 4(1) 2(1) 0(1)
P(13) 13(1) 17(1) 15(1) 1(1) 4(1) -1(1)
Pd(12) 9(1) 16(1) 14(1) 4(1) 3(1) 2(1)
P(12) 14(1) 18(1) 17(1) 5(1) 2(1) 1(1)
Pd(23) 9(1) 9(1) 17(1) 1(1) 0(1) -1(1)
P(23) 14(1) 11(1) 17(1) 1(1) 1(1) -1(1)
Pd(22) 9(1) 10(1) 14(1) 0(1) 0(1) 0(1)
P(22) 12(1) 15(1) 15(1) 0(1) -1(1) -2(1)
C(100) 11(1) 12(1) 13(2) -2(1) 5(1) 0(1)
N(111) 9(1) 15(1) 14(1) 5(1) 5(1) 1(1)
N(112) 10(1) 16(1) 12(1) 3(1) 5(1) -1(1)
C(111) 11(1) 16(2) 13(2) 1(1) 1(1) 3(1)
C(112) 11(1) 16(2) 10(1) -1(1) 1(1) -2(1)
C(113) 14(2) 18(2) 9(1) 0(1) -2(1) 0(1)
C(114) 15(2) 19(2) 14(2) 1(1) 6(1) 3(1)
C(115) 16(2) 24(2) 13(2) 2(1) 6(1) -3(1)
C(116) 17(2) 12(1) 14(2) 3(1) -2(1) -2(1)
C(117) 14(1) 14(1) 14(2) 0(1) 2(1) 1(1)
O(111) 14(1) 14(1) 14(1) 4(1) 3(1) 3(1)
Br(11) 27(1) 13(1) 26(1) 6(1) 7(1) 0(1)
N(121) 13(1) 13(1) 11(1) 4(1) 2(1) 1(1)
N(122) 13(1) 11(1) 11(1) 1(1) 2(1) 0(1)
C(121) 13(1) 15(2) 12(1) -1(1) 3(1) -2(1)
C(122) 15(1) 11(1) 10(1) -1(1) -1(1) 0(1)
C(123) 15(2) 14(2) 13(2) -3(1) 0(1) -1(1)
C(124) 18(2) 15(2) 17(2) 3(1) 2(1) -5(1)
Tabelle 7.32: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 9
236
7 Anhang
Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
C(125) 20(2) 12(2) 15(2) 0(1) -3(1) 1(1)
C(126) 14(2) 18(2) 14(2) -1(1) -2(1) 3(1)
C(127) 15(2) 16(2) 15(2) 0(1) 4(1) 0(1)
O(121) 12(1) 22(1) 25(1) 13(1) 0(1) -1(1)
Br(12) 15(1) 35(1) 21(1) 9(1) 1(1) 7(1)
N(131) 9(1) 16(1) 16(1) 5(1) 4(1) 3(1)
N(132) 10(1) 15(1) 14(1) 1(1) 1(1) 0(1)
C(131) 14(1) 14(2) 12(1) 1(1) 2(1) -3(1)
C(132) 9(1) 14(2) 19(2) -2(1) 3(1) -1(1)
C(133) 10(1) 17(2) 23(2) 0(1) 2(1) -4(1)
C(134) 14(2) 16(2) 31(2) 3(1) 2(1) 1(1)
C(135) 11(2) 24(2) 37(2) -8(2) 5(1) 1(1)
C(136) 12(2) 27(2) 24(2) -9(1) 6(1) -4(1)
C(137) 13(2) 22(2) 19(2) -5(1) 1(1) -3(1)
O(131) 12(1) 30(1) 20(1) 9(1) 6(1) 5(1)
Br(13) 17(1) 52(1) 27(1) -15(1) 9(1) 0(1)
C(200) 13(1) 12(2) 8(1) 3(1) 4(1) -1(1)
N(211) 9(1) 8(1) 18(1) 1(1) 2(1) 0(1)
N(212) 11(1) 10(1) 12(1) 0(1) 1(1) 1(1)
C(211) 9(1) 17(2) 12(1) 0(1) 0(1) 1(1)
C(212) 14(1) 12(1) 12(1) -1(1) -1(1) -2(1)
C(213) 14(2) 16(2) 8(1) -3(1) 0(1) 0(1)
C(214) 19(2) 14(2) 15(2) -2(1) 0(1) 4(1)
C(215) 24(2) 11(1) 19(2) -2(1) -2(1) 0(1)
C(216) 18(2) 15(2) 18(2) 2(1) 1(1) -7(1)
C(217) 14(2) 15(2) 16(2) -2(1) 2(1) -1(1)
O(211) 12(1) 14(1) 17(1) -3(1) 4(1) -2(1)
Br(21) 25(1) 18(1) 44(1) 3(1) 10(1) -8(1)
N(221) 7(1) 10(1) 17(1) 1(1) 1(1) -1(1)
N(222) 12(1) 11(1) 12(1) 0(1) 2(1) 0(1)
C(221) 14(1) 11(1) 12(1) -2(1) 1(1) 0(1)
C(222) 10(1) 18(2) 10(1) -1(1) 1(1) -1(1)
C(223) 12(1) 17(2) 15(2) 1(1) 0(1) -2(1)
C(224) 16(2) 16(2) 27(2) 2(1) 0(1) -4(1)
C(225) 14(2) 22(2) 25(2) 0(1) -1(1) -10(1)
C(226) 9(1) 27(2) 15(2) -1(1) 0(1) 4(1)
C(227) 15(1) 17(2) 12(1) -3(1) 2(1) 0(1)
O(221) 10(1) 14(1) 31(1) 3(1) -1(1) -1(1)
Br(22) 10(1) 28(1) 32(1) -4(1) -1(1) 2(1)
N(231) 10(1) 10(1) 19(1) 1(1) 2(1) 1(1)
N(232) 8(1) 11(1) 14(1) 3(1) 1(1) 0(1)
C(231) 14(1) 9(1) 14(2) 1(1) 1(1) -2(1)
C(232) 14(1) 10(1) 14(2) 2(1) 3(1) 1(1)
C(233) 16(2) 12(2) 14(2) 2(1) 2(1) 2(1)
C(234) 12(2) 19(2) 25(2) -2(1) 0(1) 0(1)
C(235) 13(2) 20(2) 25(2) 0(1) 3(1) 6(1)
Tabelle 7.32: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 9
237
7 Anhang
Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
C(236) 21(2) 11(1) 16(2) -1(1) 4(1) 1(1)
C(237) 15(2) 13(1) 17(2) 2(1) 1(1) 0(1)
O(231) 11(1) 15(1) 20(1) -5(1) -1(1) 3(1)
Br(23) 22(1) 19(1) 27(1) -7(1) 3(1) 6(1)
C(1) 20(2) 21(2) 21(2) 2(1) -2(1) -1(1)
C(2) 20(2) 26(2) 35(2) -2(2) -5(1) -1(1)
C(3) 20(2) 24(2) 20(2) -2(1) 8(1) -3(1)
C(4) 30(2) 48(2) 19(2) -5(2) 5(1) -1(2)
C(5) 18(2) 20(2) 25(2) 1(1) 4(1) -1(1)
C(6) 39(2) 28(2) 42(2) -9(2) 14(2) 6(2)
C(7) 17(2) 29(2) 23(2) 7(1) 0(1) -4(1)
C(8) 28(2) 50(2) 34(2) 16(2) -13(2) -14(2)
C(9) 23(2) 20(2) 22(2) 7(1) 1(1) 2(1)
C(10) 36(2) 25(2) 47(2) 3(2) 14(2) 6(2)
C(11) 17(2) 25(2) 17(2) 5(1) 0(1) -1(1)
C(12) 34(2) 31(2) 24(2) -4(2) 8(2) 5(2)
C(13) 17(2) 23(2) 16(2) 2(1) 3(1) -3(1)
C(14) 21(2) 22(2) 23(2) 7(1) -3(1) -8(1)
C(15) 27(2) 14(2) 20(2) 0(1) 5(1) -1(1)
C(16) 39(2) 22(2) 16(2) -3(1) 1(1) -2(1)
C(17) 16(2) 16(2) 25(2) 8(1) 2(1) -1(1)
C(18) 27(2) 26(2) 26(2) 7(1) -9(1) -9(1)
C(19) 19(2) 24(2) 17(2) 5(1) 1(1) 0(1)
C(20) 32(2) 31(2) 23(2) 3(2) -11(1) 0(2)
C(21) 16(2) 19(2) 17(2) -3(1) -3(1) -3(1)
C(22) 28(2) 23(2) 22(2) -5(1) 4(1) -1(1)
C(23) 12(2) 20(2) 22(2) -1(1) 2(1) -2(1)
C(24) 18(2) 27(2) 20(2) 2(1) 6(1) -1(1)
O(91) 34(1) 26(1) 40(1) -6(1) 22(1) 1(1)
C(911) 45(2) 30(2) 23(2) 4(2) 7(2) 15(2)
C(912) 60(3) 55(3) 64(3) 9(2) 2(2) 17(2)
O(92) 26(1) 36(1) 29(1) 7(1) 2(1) -2(1)
C(921) 31(2) 43(2) 33(2) 10(2) 7(2) 6(2)
C(922) 45(2) 61(3) 50(3) 13(2) 1(2) -3(2)
O(93) 68(2) 43(2) 44(2) 13(1) 27(1) -1(1)
C(931) 105(4) 44(3) 37(2) 1(2) 16(2) -10(2)
C(932) 66(3) 58(3) 54(3) 5(2) 22(2) 9(2)
O(94) 42(2) 52(2) 64(2) 16(1) 3(1) 8(1)
C(941) 51(2) 49(2) 51(3) 2(2) 2(2) 4(2)
C(942) 77(3) 63(3) 117(4) 40(3) 31(3) 10(3)
O(95) 77(2) 56(2) 54(2) 15(2) 21(2) 2(2)
C(951) 70(3) 76(3) 53(3) 20(2) 20(2) 0(3)
C(952) 55(3) 63(3) 76(3) 13(2) 3(2) 5(2)
Tabelle 7.32: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 9
238
7 Anhang
7.5.9 [Zn{{Pd(PEt3)}2(Br3L)}{{Pd(PEt3)}(H2Br3L)}]· n LM (10)
Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
P(13) -507(2) 6378(2) 3778(2) 90(2)
Pd(22) 4639(1) 6899(1) 5531(1) 51(1)
Pd(23) 2176(1) 7543(1) 5742(1) 45(1)
Pd(13) 650(1) 6150(1) 4370(1) 52(1)
Zn(1) 2656(1) 5912(1) 6664(1) 35(1)
P(22) 5536(2) 6364(1) 5284(2) 52(1)
P(23) 2191(2) 8156(1) 4893(2) 61(1)
C(100) 1082(7) 5758(4) 5855(7) 36(3)
N(111) 1034(5) 5591(3) 6591(5) 35(2)
N(112) 1673(5) 5616(3) 7085(5) 33(2)
C(111) 1670(6) 5386(4) 7719(6) 34(3)
C(112) 2280(6) 5378(4) 8349(6) 38(3)
C(113) 2947(6) 5662(4) 8368(7) 41(3)
C(114) 3511(6) 5626(4) 9040(6) 40(3)
C(115) 3421(7) 5318(4) 9673(7) 51(3)
C(116) 2784(6) 5055(4) 9631(6) 40(3)
C(117) 2225(7) 5083(4) 8989(6) 46(3)
O(111) 3074(4) 5951(2) 7826(4) 39(2)
Br(11) 2636(1) 4651(1) 10472(1) 78(1)
N(122) 1701(5) 6046(3) 4948(5) 37(2)
N(121) 1749(5) 5859(3) 5663(5) 34(2)
C(121) 2303(7) 6155(4) 4663(6) 42(3)
C(122) 2371(7) 6379(4) 3922(6) 44(3)
C(123) 1743(8) 6538(5) 3395(8) 67(4)
C(124) 1888(8) 6763(4) 2685(8) 72(4)
C(125) 2585(8) 6843(4) 2525(8) 72(4)
C(126) 3205(7) 6695(4) 3078(7) 50(3)
C(127) 3079(7) 6479(4) 3740(6) 44(3)
O(121) 1010(5) 6464(4) 3455(5) 90(3)
Br(12) 4171(1) 6827(1) 2835(1) 74(1)
N(131) 443(5) 5801(3) 5323(5) 40(2)
N(132) -198(5) 5678(3) 5654(5) 50(3)
C(131) -767(7) 5565(4) 5172(7) 41(3)
C(132) -1492(7) 5445(4) 5441(7) 54(4)
C(133) -2079(7) 5250(4) 4952(7) 43(3)
C(134) -2713(7) 5102(4) 5239(7) 48(3)
C(135) -2785(8) 5160(5) 5984(8) 76(4)
C(136) -2259(9) 5407(5) 6485(8) 84(5)
C(137) -1571(9) 5556(5) 6254(8) 87(5)
O(131) -1991(4) 5245(2) 4199(4) 42(2)
Br(3A) -2423(2) 5662(2) 7506(2) 81(1)
Br(3B) -2284(3) 5364(3) 7617(3) 84(2)
C(200) 3227(7) 6808(4) 6101(6) 35(3)
Tabelle 7.33: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 10
239
7 Anhang
Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
N(221) 2642(5) 6634(3) 6407(5) 37(2)
N(222) 2053(5) 6944(3) 6312(5) 37(2)
C(221) 1448(7) 6809(4) 6558(6) 52(4)
C(222) 747(7) 7074(4) 6476(6) 49(3)
C(223) 649(7) 7529(4) 6123(6) 46(3)
C(224) -67(7) 7728(4) 6126(6) 54(4)
C(225) -636(7) 7523(4) 6433(6) 60(4)
C(226) -556(8) 7091(5) 6748(8) 81(5)
C(227) 151(7) 6865(5) 6814(7) 65(4)
O(221) 1148(4) 7758(2) 5814(4) 52(2)
Br(22) -1319(1) 6781(1) 7223(1) 126(1)
N(211) 3847(5) 6544(3) 6032(5) 41(3)
N(212) 3754(5) 6106(3) 6317(4) 31(2)
C(211) 4360(7) 5898(4) 6577(6) 44(3)
C(212) 4385(6) 5402(4) 6842(6) 38(3)
C(213) 3725(7) 5109(4) 6761(6) 36(3)
C(214) 3837(7) 4641(4) 6989(6) 48(3)
C(215) 4551(7) 4469(4) 7295(7) 59(4)
C(216) 5194(7) 4761(4) 7365(7) 56(4)
C(217) 5103(7) 5230(4) 7143(6) 51(3)
O(211) 3062(4) 5265(2) 6489(4) 39(2)
Br(21) 6128(1) 4522(1) 7749(1) 79(1)
N(231) 3208(5) 7251(3) 5842(5) 50(3)
N(232) 3892(5) 7411(3) 5700(5) 50(3)
C(231) 4051(7) 7858(4) 5721(6) 55(4)
C(232) 4741(8) 8048(4) 5540(7) 58(4)
C(233) 5286(7) 7801(5) 5195(7) 57(4)
C(234) 5933(8) 8038(5) 5003(7) 77(4)
C(235) 5957(9) 8522(5) 5126(8) 92(5)
C(236) 5414(8) 8777(5) 5461(8) 75(4)
C(237) 4800(8) 8558(4) 5651(7) 71(4)
O(231) 5275(4) 7358(2) 5037(5) 70(3)
Br(23) 5518(1) 9422(1) 5607(1) 102(1)
C(1) -434(10) 6914(5) 3221(9) 126(6)
C(2) -98(10) 7297(6) 3732(10) 146(7)
C(3) -947(11) 5905(5) 3006(10) 116(6)
C(4A) -1739(13) 5896(12) 2759(19) 180(20)
C(4B) -690(30) 6030(20) 2270(20) 210(30)
C(5) -1328(9) 6479(6) 4264(10) 145(7)
C(6) -1085(10) 6743(6) 4947(10) 141(7)
C(7) 2911(8) 8193(5) 4247(8) 103(5)
C(8) 3010(11) 7786(6) 3772(11) 176(9)
C(9) 2142(10) 8733(5) 5337(9) 122(6)
C(10) 2703(11) 8895(7) 5937(11) 178(9)
C(11) 1310(8) 8124(5) 4242(8) 117(6)
C(12) 1192(10) 8511(6) 3657(9) 145(7)
Tabelle 7.33: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 10
240
7 Anhang
Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
C(13) 5917(6) 6515(4) 4381(6) 61(4)
C(14) 6662(7) 6299(4) 4318(7) 74(4)
C(15) 6342(7) 6370(4) 6051(7) 67(4)
C(16) 6621(8) 6854(4) 6225(8) 98(5)
C(17) 5344(6) 5742(3) 5137(6) 48(3)
C(18) 4554(6) 5647(4) 4634(6) 56(4)
Tabelle 7.33: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 10
Bindungen Längen [Å] Bindungen Längen [Å]
P(13)-C(5) 1,813(14) C(132)-C(133) 1,381(14)
P(13)-C(1) 1,825(13) C(132)-C(137) 1,462(16)
P(13)-C(3) 1,989(13) C(133)-O(131) 1,328(12)
P(13)-Pd(13) 2,293(4) C(133)-C(134) 1,369(14)
Pd(22)-O(231) 2,003(7) C(134)-C(135) 1,316(14)
Pd(22)-N(211) 2,031(9) C(135)-C(136) 1,391(16)
Pd(22)-N(232) 2,034(9) C(136)-C(137) 1,412(18)
Pd(22)-P(22) 2,304(3) C(136)-Br(3B) 1,961(15)
Pd(23)-O(221) 1,967(8) C(136)-Br(3A) 1,963(15)
Pd(23)-N(222) 2,002(8) C(200)-N(221) 1,333(13)
Pd(23)-N(231) 2,023(9) C(200)-N(231) 1,343(12)
Pd(23)-P(23) 2,290(3) C(200)-N(211) 1,365(13)
Pd(13)-O(121) 1,995(8) N(221)-N(222) 1,377(11)
Pd(13)-N(131) 1,999(9) N(222)-C(221) 1,278(13)
Pd(13)-N(122) 2,043(9) C(221)-C(222) 1,463(15)
Zn(1)-O(211) 2,029(7) C(222)-C(227) 1,418(15)
Zn(1)-O(111) 2,051(7) C(222)-C(223) 1,439(14)
Zn(1)-N(221) 2,115(8) C(223)-O(221) 1,282(12)
Zn(1)-N(112) 2,168(9) C(223)-C(224) 1,409(15)
Zn(1)-N(212) 2,206(9) C(224)-C(225) 1,345(15)
Zn(1)-N(121) 2,224(8) C(225)-C(226) 1,352(16)
P(22)-C(17) 1,828(9) C(226)-C(227) 1,419(17)
P(22)-C(13) 1,832(10) C(226)-Br(22) 1,905(15)
P(22)-C(15) 1,834(10) N(211)-N(212) 1,366(10)
P(23)-C(7) 1,816(12) N(212)-C(211) 1,274(12)
P(23)-C(11) 1,823(12) C(211)-C(212) 1,490(14)
P(23)-C(9) 1,828(13) C(212)-C(217) 1,417(14)
C(100)-N(121) 1,317(13) C(212)-C(213) 1,449(14)
C(100)-N(111) 1,369(12) C(213)-O(211) 1,303(11)
C(100)-N(131) 1,381(13) C(213)-C(214) 1,403(13)
N(111)-N(112) 1,343(10) C(214)-C(215) 1,415(14)
N(112)-C(111) 1,277(11) C(215)-C(216) 1,419(15)
C(111)-C(112) 1,442(13) C(216)-C(217) 1,403(14)
C(112)-C(117) 1,404(13) C(216)-Br(21) 1,857(12)
C(112)-C(113) 1,447(14) N(231)-N(232) 1,364(11)
C(113)-O(111) 1,291(12) N(232)-C(231) 1,312(13)
Tabelle 7.34: Bindungslängen in 10
241
7 Anhang
Bindungen Längen [Å] Bindungen Längen [Å]
C(113)-C(114) 1,442(13) C(231)-C(232) 1,428(16)
C(114)-C(115) 1,429(13) C(232)-C(233) 1,401(16)
C(115)-C(116) 1,366(14) C(232)-C(237) 1,475(15)
C(116)-C(117) 1,399(13) C(233)-O(231) 1,296(13)
C(116)-Br(11) 1,899(11) C(233)-C(234) 1,424(16)
N(122)-C(121) 1,284(13) C(234)-C(235) 1,401(17)
N(122)-N(121) 1,337(10) C(235)-C(236) 1,403(17)
C(121)-C(122) 1,448(14) C(236)-C(237) 1,348(17)
C(122)-C(127) 1,381(14) C(236)-Br(23) 1,870(14)
C(122)-C(123) 1,431(15) C(1)-C(2) 1,486(13)
C(123)-O(121) 1,353(15) C(3)-C(4A) 1,434(15)
C(123)-C(124) 1,436(16) C(3)-C(4B) 1,451(16)
C(124)-C(125) 1,338(16) C(5)-C(6) 1,420(13)
C(125)-C(126) 1,434(15) C(7)-C(8) 1,449(13)
C(126)-C(127) 1,343(13) C(9)-C(10) 1,426(13)
C(126)-Br(12) 1,878(12) C(11)-C(12) 1,497(13)
N(131)-N(132) 1,395(11) C(13)-C(14) 1,494(11)
N(132)-C(131) 1,275(12) C(15)-C(16) 1,492(11)
C(131)-C(132) 1,480(15) C(17)-C(18) 1,590(13)
Tabelle 7.34: Bindungslängen in 10
Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
C(5)-P(13)-C(1) 103,0(9) C(100)-N(131)-Pd(13) 111,3(7)
C(5)-P(13)-C(3) 98,0(9) N(132)-N(131)-Pd(13) 135,5(7)
C(1)-P(13)-C(3) 105,7(7) C(131)-N(132)-N(131) 115,7(10)
C(5)-P(13)-Pd(13) 125,9(6) N(132)-C(131)-C(132) 121,4(11)
C(1)-P(13)-Pd(13) 110,6(6) C(133)-C(132)-C(137) 120,8(12)
C(3)-P(13)-Pd(13) 111,4(6) C(133)-C(132)-C(131) 122,6(11)
O(231)-Pd(22)-N(211) 168,4(3) C(137)-C(132)-C(131) 116,6(12)
O(231)-Pd(22)-N(232) 90,7(3) O(131)-C(133)-C(134) 124,0(11)
N(211)-Pd(22)-N(232) 77,7(4) O(131)-C(133)-C(132) 115,1(11)
O(231)-Pd(22)-P(22) 84,6(2) C(134)-C(133)-C(132) 120,8(12)
N(211)-Pd(22)-P(22) 106,9(3) C(135)-C(134)-C(133) 120,3(13)
N(232)-Pd(22)-P(22) 175,3(3) C(134)-C(135)-C(136) 121,7(14)
O(221)-Pd(23)-N(222) 94,2(3) C(135)-C(136)-C(137) 122,0(14)
O(221)-Pd(23)-N(231) 169,6(3) C(135)-C(136)-Br(3B) 119,0(12)
N(222)-Pd(23)-N(231) 76,3(4) C(137)-C(136)-Br(3B) 115,6(11)
O(221)-Pd(23)-P(23) 83,6(2) C(135)-C(136)-Br(3A) 125,2(12)
N(222)-Pd(23)-P(23) 169,1(3) C(137)-C(136)-Br(3A) 112,3(11)
N(231)-Pd(23)-P(23) 106,6(3) Br(3B)-C(136)-Br(3A) 26,6(2)
O(121)-Pd(13)-N(131) 171,7(4) C(136)-C(137)-C(132) 113,6(13)
O(121)-Pd(13)-N(122) 94,5(4) N(221)-C(200)-N(231) 119,8(11)
N(131)-Pd(13)-N(122) 77,6(4) N(221)-C(200)-N(211) 121,4(11)
O(121)-Pd(13)-P(13) 83,5(3) N(231)-C(200)-N(211) 118,8(11)
N(131)-Pd(13)-P(13) 104,7(3) C(200)-N(221)-N(222) 110,2(9)
N(122)-Pd(13)-P(13) 171,6(3) C(200)-N(221)-Zn(1) 117,4(8)
Tabelle 7.35: Winkel in 10
242
7 Anhang
Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
O(211)-Zn(1)-O(111) 95,8(3) N(222)-N(221)-Zn(1) 130,1(7)
O(211)-Zn(1)-N(221) 149,0(3) C(221)-N(222)-N(221) 116,1(9)
O(111)-Zn(1)-N(221) 98,3(3) C(221)-N(222)-Pd(23) 125,1(9)
O(211)-Zn(1)-N(112) 91,0(3) N(221)-N(222)-Pd(23) 118,6(6)
O(111)-Zn(1)-N(112) 84,7(3) N(222)-C(221)-C(222) 124,7(12)
N(221)-Zn(1)-N(112) 117,7(3) C(227)-C(222)-C(223) 119,8(12)
O(211)-Zn(1)-N(212) 80,7(3) C(227)-C(222)-C(221) 115,3(11)
O(111)-Zn(1)-N(212) 91,3(3) C(223)-C(222)-C(221) 124,7(12)
N(221)-Zn(1)-N(212) 71,5(3) O(221)-C(223)-C(224) 119,0(11)
N(112)-Zn(1)-N(212) 170,4(3) O(221)-C(223)-C(222) 125,7(11)
O(211)-Zn(1)-N(121) 93,7(3) C(224)-C(223)-C(222) 115,3(12)
O(111)-Zn(1)-N(121) 154,5(3) C(225)-C(224)-C(223) 124,5(13)
N(221)-Zn(1)-N(121) 85,2(3) C(224)-C(225)-C(226) 120,7(14)
N(112)-Zn(1)-N(121) 71,5(3) C(225)-C(226)-C(227) 119,9(14)
N(212)-Zn(1)-N(121) 113,6(3) C(225)-C(226)-Br(22) 123,6(12)
C(17)-P(22)-C(13) 101,4(6) C(227)-C(226)-Br(22) 116,1(11)
C(17)-P(22)-C(15) 103,1(5) C(222)-C(227)-C(226) 119,4(13)
C(13)-P(22)-C(15) 105,3(6) C(223)-O(221)-Pd(23) 125,5(7)
C(17)-P(22)-Pd(22) 123,4(4) C(200)-N(211)-N(212) 109,8(9)
C(13)-P(22)-Pd(22) 110,3(4) C(200)-N(211)-Pd(22) 112,6(7)
C(15)-P(22)-Pd(22) 111,7(4) N(212)-N(211)-Pd(22) 137,5(7)
C(7)-P(23)-C(11) 104,9(7) C(211)-N(212)-N(211) 114,7(9)
C(7)-P(23)-C(9) 106,3(8) C(211)-N(212)-Zn(1) 122,8(8)
C(11)-P(23)-C(9) 102,7(8) N(211)-N(212)-Zn(1) 119,0(6)
C(7)-P(23)-Pd(23) 120,3(5) N(212)-C(211)-C(212) 123,1(11)
C(11)-P(23)-Pd(23) 105,9(5) C(217)-C(212)-C(213) 122,1(10)
C(9)-P(23)-Pd(23) 114,9(6) C(217)-C(212)-C(211) 115,7(10)
N(121)-C(100)-N(111) 118,5(11) C(213)-C(212)-C(211) 122,1(10)
N(121)-C(100)-N(131) 121,4(11) O(211)-C(213)-C(214) 121,4(10)
N(111)-C(100)-N(131) 120,1(11) O(211)-C(213)-C(212) 122,5(10)
N(112)-N(111)-C(100) 114,7(9) C(214)-C(213)-C(212) 116,2(11)
C(111)-N(112)-N(111) 114,7(9) C(213)-C(214)-C(215) 121,9(12)
C(111)-N(112)-Zn(1) 125,6(8) C(214)-C(215)-C(216) 121,2(12)
N(111)-N(112)-Zn(1) 118,6(6) C(217)-C(216)-C(215) 118,5(12)
N(112)-C(111)-C(112) 124,5(11) C(217)-C(216)-Br(21) 121,3(10)
C(117)-C(112)-C(111) 118,6(10) C(215)-C(216)-Br(21) 120,2(9)
C(117)-C(112)-C(113) 117,5(10) C(216)-C(217)-C(212) 120,1(11)
C(111)-C(112)-C(113) 123,9(10) C(213)-O(211)-Zn(1) 126,2(6)
O(111)-C(113)-C(114) 117,0(10) C(200)-N(231)-N(232) 113,0(10)
O(111)-C(113)-C(112) 124,6(10) C(200)-N(231)-Pd(23) 113,7(8)
C(114)-C(113)-C(112) 118,4(11) N(232)-N(231)-Pd(23) 133,3(7)
C(115)-C(114)-C(113) 121,3(11) C(231)-N(232)-N(231) 121,3(10)
C(116)-C(115)-C(114) 118,5(11) C(231)-N(232)-Pd(22) 124,2(9)
C(115)-C(116)-C(117) 121,6(11) N(231)-N(232)-Pd(22) 114,3(6)
C(115)-C(116)-Br(11) 119,6(9) N(232)-C(231)-C(232) 124,0(12)
C(117)-C(116)-Br(11) 118,8(8) C(233)-C(232)-C(231) 125,1(12)
C(116)-C(117)-C(112) 122,7(11) C(233)-C(232)-C(237) 121,0(13)
Tabelle 7.35: Winkel in 10
243
7 Anhang
Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
C(113)-O(111)-Zn(1) 126,5(7) C(231)-C(232)-C(237) 113,5(12)
C(121)-N(122)-N(121) 119,6(10) O(231)-C(233)-C(232) 126,3(13)
C(121)-N(122)-Pd(13) 123,4(8) O(231)-C(233)-C(234) 114,1(13)
N(121)-N(122)-Pd(13) 117,0(7) C(232)-C(233)-C(234) 119,6(13)
C(100)-N(121)-N(122) 111,5(9) C(235)-C(234)-C(233) 116,5(15)
C(100)-N(121)-Zn(1) 115,0(8) C(234)-C(235)-C(236) 124,7(16)
N(122)-N(121)-Zn(1) 129,9(7) C(237)-C(236)-C(235) 119,5(14)
N(122)-C(121)-C(122) 128,0(11) C(237)-C(236)-Br(23) 119,9(12)
C(127)-C(122)-C(123) 117,8(11) C(235)-C(236)-Br(23) 120,6(12)
C(127)-C(122)-C(121) 118,5(11) C(236)-C(237)-C(232) 118,5(14)
C(123)-C(122)-C(121) 123,5(12) C(233)-O(231)-Pd(22) 123,1(8)
O(121)-C(123)-C(122) 126,9(12) C(2)-C(1)-P(13) 111,2(11)
O(121)-C(123)-C(124) 114,9(12) C(4A)-C(3)-C(4B) 99(3)
C(122)-C(123)-C(124) 118,0(13) C(4A)-C(3)-P(13) 120,5(18)
C(125)-C(124)-C(123) 122,0(14) C(4B)-C(3)-P(13) 106(3)
C(124)-C(125)-C(126) 118,8(13) C(6)-C(5)-P(13) 106,6(13)
C(127)-C(126)-C(125) 120,0(12) C(8)-C(7)-P(23) 116,6(12)
C(127)-C(126)-Br(12) 122,9(9) C(10)-C(9)-P(23) 122,1(13)
C(125)-C(126)-Br(12) 117,1(9) C(12)-C(11)-P(23) 114,5(12)
C(126)-C(127)-C(122) 123,3(11) C(14)-C(13)-P(22) 113,6(8)
C(123)-O(121)-Pd(13) 123,3(8) C(16)-C(15)-P(22) 111,5(9)
C(100)-N(131)-N(132) 111,5(9) C(18)-C(17)-P(22) 112,5(7)
Tabelle 7.35: Winkel in 10
Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
P(13) 35(2) 155(4) 77(3) 42(3) 2(2) 4(3)
Pd(22) 41(1) 36(1) 81(1) 0(1) 25(1) -4(1)
Pd(23) 49(1) 33(1) 55(1) 1(1) 13(1) 0(1)
Pd(13) 27(1) 86(1) 43(1) 9(1) 4(1) 0(1)
Zn(1) 29(1) 32(1) 43(1) 1(1) 5(1) -5(1)
P(22) 41(2) 46(2) 72(3) -3(2) 16(2) -1(2)
P(23) 70(3) 48(2) 64(2) 12(2) 8(2) -3(2)
N(111) 17(6) 49(6) 40(6) 6(5) 7(5) -8(5)
N(112) 38(7) 31(5) 29(6) 8(5) 3(5) -1(5)
O(111) 46(5) 29(4) 40(5) -2(4) 2(4) 0(4)
Br(11) 108(1) 72(1) 53(1) 24(1) 14(1) 6(1)
N(122) 41(7) 42(6) 30(6) 7(5) 6(5) 2(5)
N(121) 24(6) 40(6) 37(6) -1(5) 6(5) -3(5)
O(121) 41(6) 170(10) 56(6) 50(6) 0(5) -11(6)
Br(12) 53(1) 84(1) 91(1) 38(1) 31(1) 4(1)
N(131) 20(6) 45(6) 54(7) -10(5) 3(5) -5(5)
N(132) 33(7) 78(8) 40(6) -6(6) 7(5) -17(6)
O(131) 33(5) 43(5) 49(5) 1(4) -2(4) -15(4)
N(221) 44(7) 25(5) 46(6) 14(5) 14(5) 0(5)
N(222) 40(7) 27(6) 49(6) 3(5) 26(5) 1(5)
Tabelle 7.36: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 10
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Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
O(221) 51(6) 39(5) 67(6) 5(4) 9(5) -6(4)
Br(22) 57(1) 136(2) 197(2) 18(2) 61(1) 11(1)
N(211) 31(6) 25(6) 70(7) 9(5) 15(5) -5(5)
N(212) 30(6) 27(5) 35(6) -1(5) -4(5) -9(5)
O(211) 24(5) 36(5) 57(5) -3(4) 0(4) -6(4)
Br(21) 46(1) 68(1) 119(1) 30(1) 0(1) 10(1)
N(231) 42(7) 37(6) 81(8) 6(5) 39(6) -1(5)
N(232) 50(7) 24(6) 82(8) -2(5) 28(6) 0(5)
O(231) 57(6) 23(5) 142(8) -11(5) 55(6) -9(4)
Br(23) 101(1) 43(1) 175(2) -16(1) 66(1) -26(1)
Tabelle 7.36: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 10
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7 Anhang
7.5.10 [{Cu2(µ-OCH3){Pt(PPh3)}(Br3(OMe)3L)}2] ·12 EtOH · 4 H2O (11)
Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
Pt(13) -534(1) 841(1) 6268(1) 34(1)
Br(11) -1255(1) -4346(1) 6582(1) 74(1)
Br(12) 1637(1) 786(1) 5198(1) 48(1)
Br(13) -2284(1) 2117(1) 8116(1) 60(1)
Cu(1) 51(1) -1335(1) 6606(1) 39(1)
Cu(2) -1307(1) -673(1) 7176(1) 52(1)
P(13) -1238(1) 1592(1) 5894(1) 34(1)
O(91) 857(3) -1172(3) 6927(3) 43(2)
O(111) 111(3) -2202(3) 6506(3) 44(2)
O(112) 423(4) -3302(3) 6409(4) 53(2)
O(121) -132(3) 1398(3) 5943(3) 41(2)
O(122) 287(3) 2270(3) 5562(3) 43(2)
O(131) -1935(3) -407(3) 7257(4) 49(2)
O(132) -2708(4) -257(4) 7601(4) 74(3)
N(111) -857(4) -891(4) 6767(4) 36(2)
N(112) -626(4) -1435(4) 6688(4) 35(2)
N(121) -206(4) -462(3) 6490(4) 35(2)
N(122) -67(4) 94(4) 6306(4) 36(2)
N(131) -813(4) 189(4) 6658(4) 40(2)
N(132) -1184(3) 170(4) 6922(4) 33(2)
C(91) 1154(5) -1532(5) 6696(6) 53(3)
C(100) -622(5) -392(5) 6633(5) 35(3)
C(111) -850(4) -1947(5) 6715(4) 33(2)
C(112) -686(5) -2547(5) 6617(5) 41(3)
C(113) -223(5) -2635(4) 6526(5) 41(3)
C(114) -51(5) -3251(5) 6456(5) 41(3)
C(115) -371(5) -3743(5) 6471(5) 44(3)
C(116) -840(5) -3639(5) 6549(5) 48(3)
C(117) -990(5) -3072(5) 6637(5) 47(3)
C(118) 591(6) -3899(5) 6326(7) 71(4)
C(121) 268(4) 82(5) 6072(5) 34(2)
C(122) 454(4) 606(5) 5835(5) 35(3)
C(123) 256(4) 1210(5) 5791(4) 33(2)
C(124) 475(5) 1694(5) 5548(5) 38(3)
C(125) 871(4) 1544(5) 5370(5) 38(3)
C(126) 1053(4) 929(5) 5410(5) 41(3)
C(127) 857(4) 474(5) 5635(5) 35(2)
C(128) 546(5) 2765(5) 5395(6) 51(3)
C(131) -1309(4) 668(5) 7129(5) 38(3)
C(132) -1709(4) 695(4) 7378(5) 34(2)
C(133) -1999(5) 163(5) 7404(5) 40(3)
C(134) -2401(5) 254(6) 7608(6) 49(3)
C(135) -2490(5) 835(6) 7805(5) 53(3)
Tabelle 7.37: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 11
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Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
C(136) -2178(5) 1331(5) 7804(5) 50(3)
C(137) -1768(2) 1297(2) 7598(3) 45(3)
C(38A) -3121(2) -361(2) 7765(3) 92(6)
C(38B) -2451(2) -605(2) 8240(3) 92(6)
C(1) -1137(2) 2216(2) 6512(3) 35(2)
C(2) -717(2) 2152(2) 7287(3) 38(3)
C(3) -675(5) 2618(5) 7749(6) 54(3)
C(4) -1013(5) 3151(5) 7474(6) 61(3)
C(5) -1414(5) 3226(5) 6706(6) 56(3)
C(6) -1482(4) 2756(4) 6230(6) 42(3)
C(7) -1390(4) 2017(4) 5086(5) 32(2)
C(8) -968(5) 2445(4) 5157(5) 41(3)
C(9) -1054(5) 2762(5) 4564(5) 44(3)
C(10) -1595(5) 2681(5) 3862(6) 45(3)
C(11) -2025(5) 2273(4) 3764(5) 43(3)
C(12) -1921(5) 1932(5) 4375(5) 43(3)
C(13) -1942(4) 1232(4) 5576(5) 31(2)
C(14) -2067(4) 669(4) 5179(5) 39(3)
C(15) -2602(4) 364(5) 4913(5) 42(3)
C(16) -3005(5) 585(5) 5045(5) 47(3)
C(17) -2896(5) 1140(5) 5442(6) 53(3)
C(18) -2363(4) 1454(4) 5689(5) 37(2)
Tabelle 7.37: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 11
Bindungen Längen [Å] Bindungen Längen [Å]
Pt(13)-N(131) 2,000(8) C(112)-C(113) 1,388(14)
Pt(13)-O(121) 2,002(6) C(112)-C(117) 1,416(14)
Pt(13)-N(122) 2,021(8) C(113)-C(114) 1,446(14)
Pt(13)-P(13) 2,274(3) C(114)-C(115) 1,382(14)
Br(11)-C(116) 1,921(11) C(115)-C(116) 1,392(14)
Br(12)-C(126) 1,906(10) C(116)-C(117) 1,337(14)
Br(13)-C(136) 1,909(11) C(121)-C(122) 1,448(13)
Cu(1)-O(111) 1,901(7) C(122)-C(123) 1,395(13)
Cu(1)-O(91) 1,912(7) C(122)-C(127) 1,413(13)
Cu(1)-N(112) 1,951(8) C(123)-C(124) 1,442(13)
Cu(1)-N(121) 1,976(7) C(124)-C(125) 1,368(13)
Cu(2)-O(131) 1,896(7) C(125)-C(126) 1,402(13)
Cu(2)-N(111) 1,930(8) C(126)-C(127) 1,334(13)
Cu(2)-O(91)#1 1,944(6) C(131)-C(132) 1,462(13)
Cu(2)-N(132) 1,985(8) C(132)-C(133) 1,409(13)
P(13)-C(13) 1,794(10) C(132)-C(137) 1,426(10)
P(13)-C(1) 1,812(6) C(133)-C(134) 1,401(14)
P(13)-C(7) 1,816(9) C(134)-C(135) 1,390(15)
O(91)-C(91) 1,398(11) C(135)-C(136) 1,363(14)
O(91)-Cu(2)#1 1,944(6) C(136)-C(137) 1,414(13)
Tabelle 7.38: Bindungslängen in 11 (#1 -x,y,-z+3/2)
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Bindungen Längen [Å] Bindungen Längen [Å]
O(111)-C(113) 1,319(11) C(1)-C(6) 1,400(11)
O(112)-C(114) 1,350(12) C(1)-C(2) 1,4133
O(112)-C(118) 1,413(11) C(2)-C(3) 1,383(11)
O(121)-C(123) 1,329(10) C(3)-C(4) 1,378(14)
O(122)-C(124) 1,350(11) C(4)-C(5) 1,397(14)
O(122)-C(128) 1,433(11) C(5)-C(6) 1,386(13)
O(131)-C(133) 1,309(12) C(7)-C(12) 1,409(12)
O(132)-C(38A) 1,369(9) C(7)-C(8) 1,409(12)
O(132)-C(38B) 1,375(9) C(8)-C(9) 1,360(12)
O(132)-C(134) 1,378(13) C(9)-C(10) 1,408(13)
N(111)-C(100) 1,362(11) C(10)-C(11) 1,376(13)
N(111)-N(112) 1,386(10) C(11)-C(12) 1,403(12)
N(112)-C(111) 1,278(11) C(13)-C(18) 1,380(12)
N(121)-C(100) 1,335(12) C(13)-C(14) 1,420(12)
N(121)-N(122) 1,383(10) C(14)-C(15) 1,386(13)
N(122)-C(121) 1,267(11) C(15)-C(16) 1,362(13)
N(131)-C(100) 1,371(12) C(16)-C(17) 1,408(13)
N(131)-N(132) 1,410(10) C(17)-C(18) 1,396(13)
N(132)-C(131) 1,283(11)
C(111)-C(112) 1,424(13)
Tabelle 7.38: Bindungslängen in 11 (#1 -x,y,-z+3/2)
Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
N(131)-Pt(13)-O(121) 170,1(3) O(112)-C(114)-C(115) 125,1(10)
N(131)-Pt(13)-N(122) 78,4(3) O(112)-C(114)-C(113) 117,3(10)
O(121)-Pt(13)-N(122) 92,3(3) C(115)-C(114)-C(113) 117,5(11)
N(131)-Pt(13)-P(13) 102,2(2) C(114)-C(115)-C(116) 120,3(10)
O(121)-Pt(13)-P(13) 87,6(2) C(117)-C(116)-C(115) 122,6(11)
N(122)-Pt(13)-P(13) 164,0(2) C(117)-C(116)-Br(11) 119,4(10)
O(111)-Cu(1)-O(91) 93,9(3) C(115)-C(116)-Br(11) 118,0(9)
O(111)-Cu(1)-N(112) 92,8(3) C(116)-C(117)-C(112) 120,0(11)
O(91)-Cu(1)-N(112) 157,7(3) N(122)-C(121)-C(122) 126,9(9)
O(111)-Cu(1)-N(121) 166,2(3) C(123)-C(122)-C(127) 120,2(9)
O(91)-Cu(1)-N(121) 96,8(3) C(123)-C(122)-C(121) 123,8(9)
N(112)-Cu(1)-N(121) 80,5(4) C(127)-C(122)-C(121) 116,0(9)
O(131)-Cu(2)-N(111) 161,9(3) O(121)-C(123)-C(122) 126,6(9)
O(131)-Cu(2)-O(91)#1 99,1(3) O(121)-C(123)-C(124) 114,8(9)
N(111)-Cu(2)-O(91)#1 97,5(3) C(122)-C(123)-C(124) 118,7(9)
O(131)-Cu(2)-N(132) 92,8(3) O(122)-C(124)-C(125) 126,1(9)
N(111)-Cu(2)-N(132) 81,1(3) O(122)-C(124)-C(123) 114,8(9)
O(91)#1-Cu(2)-N(132) 132,9(3) C(125)-C(124)-C(123) 119,0(9)
C(13)-P(13)-C(1) 106,9(4) C(124)-C(125)-C(126) 120,6(10)
C(13)-P(13)-C(7) 103,6(4) C(127)-C(126)-C(125) 121,5(10)
C(1)-P(13)-C(7) 101,5(3) C(127)-C(126)-Br(12) 121,7(8)
C(13)-P(13)-Pt(13) 108,8(3) C(125)-C(126)-Br(12) 116,6(8)
C(1)-P(13)-Pt(13) 121,3(2) C(126)-C(127)-C(122) 120,0(9)
Tabelle 7.39: Winkel in 11 (#1 -x,y,-z+3/2)
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Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
C(7)-P(13)-Pt(13) 113,1(3) N(132)-C(131)-C(132) 124,2(10)
C(91)-O(91)-Cu(1) 122,4(6) C(133)-C(132)-C(137) 123,9(9)
C(91)-O(91)-Cu(2)#1 120,6(6) C(133)-C(132)-C(131) 122,0(9)
Cu(1)-O(91)-Cu(2)#1 113,9(3) C(137)-C(132)-C(131) 114,1(8)
C(113)-O(111)-Cu(1) 126,0(7) O(131)-C(133)-C(134) 116,3(10)
C(114)-O(112)-C(118) 118,1(9) O(131)-C(133)-C(132) 127,0(9)
C(123)-O(121)-Pt(13) 124,7(6) C(134)-C(133)-C(132) 116,6(10)
C(124)-O(122)-C(128) 115,8(8) O(132)-C(134)-C(135) 121,1(11)
C(133)-O(131)-Cu(2) 123,9(7) O(132)-C(134)-C(133) 117,2(11)
C(38A)-O(132)-C(38B) 70,7(4) C(135)-C(134)-C(133) 121,7(11)
C(38A)-O(132)-C(134) 134,9(9) C(136)-C(135)-C(134) 119,5(10)
C(38B)-O(132)-C(134) 117,9(8) C(135)-C(136)-C(137) 123,9(9)
C(100)-N(111)-N(112) 110,2(8) C(135)-C(136)-Br(13) 118,6(9)
C(100)-N(111)-Cu(2) 113,5(7) C(137)-C(136)-Br(13) 117,5(8)
N(112)-N(111)-Cu(2) 135,2(6) C(136)-C(137)-C(132) 114,2(7)
C(111)-N(112)-N(111) 117,9(8) C(6)-C(1)-C(2) 119,5(5)
C(111)-N(112)-Cu(1) 126,4(7) C(6)-C(1)-P(13) 120,7(5)
N(111)-N(112)-Cu(1) 115,5(6) C(2)-C(1)-P(13) 119,78(19)
C(100)-N(121)-N(122) 111,9(8) C(3)-C(2)-C(1) 118,6(5)
C(100)-N(121)-Cu(1) 111,1(7) C(4)-C(3)-C(2) 122,0(10)
N(122)-N(121)-Cu(1) 137,0(7) C(3)-C(4)-C(5) 119,6(11)
C(121)-N(122)-N(121) 118,2(8) C(6)-C(5)-C(4) 119,7(11)
C(121)-N(122)-Pt(13) 125,0(7) C(5)-C(6)-C(1) 120,5(9)
N(121)-N(122)-Pt(13) 115,9(6) C(12)-C(7)-C(8) 117,9(8)
C(100)-N(131)-N(132) 111,2(8) C(12)-C(7)-P(13) 122,1(7)
C(100)-N(131)-Pt(13) 112,6(7) C(8)-C(7)-P(13) 120,0(7)
N(132)-N(131)-Pt(13) 136,0(6) C(9)-C(8)-C(7) 122,1(9)
C(131)-N(132)-N(131) 120,6(8) C(8)-C(9)-C(10) 119,0(10)
C(131)-N(132)-Cu(2) 123,4(7) C(11)-C(10)-C(9) 121,2(10)
N(131)-N(132)-Cu(2) 114,2(6) C(10)-C(11)-C(12) 119,3(10)
N(121)-C(100)-N(111) 121,2(9) C(11)-C(12)-C(7) 120,5(9)
N(121)-C(100)-N(131) 120,0(9) C(18)-C(13)-C(14) 118,0(9)
N(111)-C(100)-N(131) 118,8(10) C(18)-C(13)-P(13) 125,8(7)
N(112)-C(111)-C(112) 125,7(10) C(14)-C(13)-P(13) 116,2(7)
C(113)-C(112)-C(117) 118,8(10) C(15)-C(14)-C(13) 119,6(9)
C(113)-C(112)-C(111) 121,9(10) C(16)-C(15)-C(14) 121,3(10)
C(117)-C(112)-C(111) 119,2(10) C(15)-C(16)-C(17) 120,7(11)
O(111)-C(113)-C(112) 126,9(9) C(18)-C(17)-C(16) 117,6(10)
O(111)-C(113)-C(114) 112,4(10) C(13)-C(18)-C(17) 122,7(10)
C(112)-C(113)-C(114) 120,7(10)
Tabelle 7.39: Winkel in 11 (#1 -x,y,-z+3/2)
Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
Pt(13) 36(1) 39(1) 21(1) 2(1) 12(1) 7(1)
Br(11) 79(1) 50(1) 84(1) -14(1) 40(1) -20(1)
Tabelle 7.40: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 11
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Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
Br(12) 49(1) 64(1) 35(1) -6(1) 26(1) -2(1)
Br(13) 68(1) 79(1) 31(1) 5(1) 26(1) 33(1)
Cu(1) 46(1) 39(1) 28(1) 1(1) 18(1) 10(1)
Cu(2) 79(1) 45(1) 51(1) 17(1) 48(1) 20(1)
P(13) 34(2) 37(2) 23(1) 1(1) 11(1) 5(1)
O(91) 41(4) 50(4) 32(4) -12(3) 18(4) 7(4)
O(111) 54(5) 39(4) 39(4) 3(3) 27(4) 10(4)
O(112) 69(6) 36(4) 64(5) -1(4) 44(5) 10(4)
O(121) 43(5) 45(4) 34(4) 4(3) 21(4) 4(4)
O(122) 50(5) 35(4) 50(4) 4(3) 33(4) 0(4)
O(131) 56(5) 47(5) 45(4) 10(4) 29(4) 4(4)
O(132) 73(6) 95(7) 66(5) -2(5) 47(5) -26(5)
N(111) 42(5) 35(5) 32(4) -2(4) 22(4) 5(5)
N(112) 40(6) 38(5) 26(4) 1(4) 18(4) -2(5)
N(121) 51(6) 26(5) 28(4) 0(4) 24(4) 9(4)
N(122) 41(6) 44(5) 27(4) 1(4) 21(4) 0(4)
N(131) 36(5) 49(6) 31(5) -7(4) 16(4) 8(4)
N(132) 36(5) 35(5) 21(4) 8(4) 13(4) 12(4)
C(91) 52(8) 54(7) 53(7) -22(6) 29(6) -2(6)
C(100) 41(7) 36(7) 12(5) -1(4) 6(5) -1(6)
C(111) 35(6) 46(7) 16(5) -1(5) 12(5) 6(6)
C(112) 47(7) 48(7) 21(5) -4(5) 13(5) 2(6)
C(113) 68(8) 29(6) 16(5) -6(4) 18(5) -16(6)
C(114) 46(8) 37(7) 25(5) -2(5) 11(5) -2(6)
C(115) 49(8) 43(7) 22(5) -12(5) 9(5) 13(6)
C(116) 41(7) 49(7) 28(6) -11(5) 3(5) -9(6)
C(117) 47(8) 42(7) 30(6) -2(5) 8(5) -7(6)
C(118) 98(11) 42(7) 87(9) 17(7) 59(9) 27(7)
C(121) 33(6) 41(6) 21(5) -2(4) 11(5) 10(5)
C(122) 32(6) 44(6) 17(5) -1(4) 7(5) -4(5)
C(123) 34(6) 45(7) 11(5) -5(4) 8(5) 9(5)
C(124) 43(7) 39(6) 23(5) -6(5) 13(5) -6(6)
C(125) 38(7) 44(7) 26(5) -2(5) 15(5) -2(6)
C(126) 33(6) 62(8) 18(5) -7(5) 9(5) -4(6)
C(127) 40(7) 34(6) 30(5) -2(5) 19(5) 3(5)
C(128) 59(8) 48(7) 53(7) -4(6) 34(6) 2(6)
C(131) 35(6) 47(7) 19(5) 8(5) 7(5) 17(5)
C(132) 37(6) 35(6) 15(5) 5(4) 6(5) 11(5)
C(133) 36(7) 62(8) 22(5) 6(5) 16(5) 11(6)
C(134) 48(8) 62(8) 36(6) 14(6) 22(6) 4(7)
C(135) 42(7) 83(9) 37(6) 2(7) 24(6) 9(8)
C(136) 58(8) 53(7) 20(6) 5(5) 11(6) 12(7)
C(137) 43(7) 60(8) 30(6) 11(5) 19(6) 20(6)
Tabelle 7.40: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 11
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7.5.11 [{Eu(DMF)2(H2Br3L)}2] (12)
Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
Eu(2) 5059(1) 2506(1) 8644(1) 17(1)
Eu(1) 5100(1) 2465(1) 6693(1) 16(1)
C(100) 5034(6) 1921(5) 7688(8) 16(4)
N(111) 5348(5) 2139(4) 7491(6) 30(5)
N(112) 5577(5) 2345(4) 7868(5) 19(4)
C(111) 5959(5) 2494(5) 7750(8) 25(4)
C(112) 6259(3) 2715(3) 8016(5) 22(5)
C(113) 6146(3) 2863(4) 8490(5) 31(6)
C(114) 6470(4) 3069(3) 8753(4) 36(6)
C(115) 6907(4) 3127(3) 8541(5) 38(6)
C(116) 7021(3) 2979(3) 8067(5) 29(5)
C(117) 6697(4) 2773(3) 7805(4) 21(5)
O(111) 5727(4) 2820(3) 8697(5) 25(3)
Br(11) 7613(1) 3056(1) 7759(1) 32(1)
N(121) 4823(4) 1706(4) 7350(5) 14(4)
N(122) 4826(5) 1803(4) 6832(5) 19(4)
C(121) 4621(6) 1571(5) 6531(7) 25(5)
C(122) 4550(4) 1651(3) 5966(3) 18(5)
C(123) 4679(4) 1959(3) 5705(5) 26(5)
C(124) 4573(4) 1996(2) 5186(5) 30(5)
C(125) 4339(4) 1726(3) 4928(3) 19(5)
C(126) 4210(4) 1419(3) 5189(5) 34(5)
C(127) 4315(4) 1381(3) 5709(5) 21(5)
O(121) 4860(4) 2240(3) 5941(5) 34(4)
Br(12) 3856(1) 1043(1) 4874(1) 40(1)
N(131) 4937(5) 1897(4) 8204(5) 21(4)
N(132) 4635(5) 1619(4) 8309(6) 18(4)
C(131) 4538(6) 1602(5) 8777(7) 22(5)
C(132) 4211(4) 1312(3) 8957(5) 28(5)
C(133) 4097(4) 1025(4) 8643(4) 41(6)
C(134) 3798(4) 762(3) 8822(4) 37(6)
C(135) 3612(4) 787(3) 9314(5) 35(6)
C(136) 3725(4) 1074(3) 9628(4) 23(5)
C(137) 4025(4) 1337(3) 9449(4) 23(5)
Br(13) 3444(1) 1119(1) 10279(1) 46(1)
O(131) 4252(4) 983(4) 8151(5) 41(4)
C(200) 4359(5) 2508(6) 7690(9) 18(4)
N(211) 4076(5) 2354(4) 7994(6) 19(4)
N(212) 4198(5) 2378(4) 8526(6) 31(5)
C(211) 3868(6) 2277(5) 8810(6) 15(5)
C(212) 3906(4) 2264(3) 9379(3) 18(5)
C(213) 4313(3) 2345(3) 9643(4) 18(5)
C(214) 4316(3) 2347(3) 10178(4) 27(5)
Tabelle 7.41: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 12
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Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
C(215) 3912(4) 2268(3) 10449(3) 22(5)
C(216) 3506(3) 2187(3) 10185(4) 29(5)
C(217) 3502(3) 2185(3) 9650(4) 19(5)
O(211) 4719(4) 2402(3) 9383(5) 21(3)
Br(21) 2944(1) 2076(1) 10549(1) 37(1)
N(221) 4693(5) 2727(4) 7836(6) 23(4)
N(222) 4958(5) 2874(4) 7433(6) 26(4)
C(221) 5128(6) 3168(5) 7527(7) 16(5)
C(222) 5427(4) 3368(3) 7183(4) 29(6)
C(223) 5681(4) 3222(2) 6780(5) 22(5)
C(224) 5943(4) 3441(3) 6461(4) 24(5)
C(225) 5952(4) 3806(3) 6545(5) 44(6)
C(226) 5699(5) 3953(2) 6949(5) 34(6)
C(227) 5437(4) 3734(3) 7267(4) 35(6)
O(221) 5659(4) 2877(3) 6678(5) 25(3)
Br(22) 5755(1) 4453(1) 7075(1) 48(1)
N(231) 4320(5) 2475(4) 7135(5) 22(4)
N(232) 3969(5) 2229(5) 7016(6) 25(4)
C(231) 3821(6) 2224(5) 6527(7) 22(5)
C(232) 3506(4) 1970(3) 6302(5) 23(5)
C(233) 3429(4) 1653(3) 6564(4) 27(5)
C(234) 3182(4) 1379(3) 6329(5) 35(6)
C(235) 3013(4) 1423(3) 5832(5) 49(7)
C(236) 3091(4) 1740(4) 5570(4) 34(6)
C(237) 3337(4) 2014(3) 5805(5) 35(6)
Br(23) 2849(1) 1830(1) 4926(1) 54(1)
O(231) 3581(4) 1591(4) 7068(5) 35(4)
N(91) 6330(5) 1775(4) 6112(6) 34(5)
C(911) 6721(6) 2015(5) 6172(8) 33(5)
C(912) 6429(7) 1410(6) 5958(8) 40(6)
C(91) 5926(8) 1861(6) 6256(8) 40(6)
O(91) 5798(5) 2161(4) 6405(5) 34(4)
C(92) 4729(6) 3049(6) 5804(8) 22(5)
N(92) 4726(6) 3378(5) 5650(6) 35(5)
C(922) 4739(7) 3672(6) 6005(8) 45(7)
O(92) 4765(4) 2977(3) 6262(5) 40(4)
C(921) 4719(7) 3454(6) 5113(8) 59(7)
N(93) 4567(5) 3539(4) 9411(6) 25(4)
O(93) 4795(4) 3100(4) 8877(5) 34(4)
C(93) 4609(6) 3199(5) 9282(8) 24(5)
C(932) 4757(6) 3817(6) 9098(8) 39(6)
C(931) 4390(7) 3635(6) 9955(8) 57(7)
O(94) 5614(4) 2111(4) 9103(5) 38(4)
N(94) 6374(5) 2117(4) 9249(6) 28(4)
C(94) 6014(7) 2080(5) 8961(8) 30(6)
C(941) 6825(7) 2072(6) 9043(8) 48(7)
Tabelle 7.41: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 12
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Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
C(942) 6333(8) 2208(7) 9814(9) 70(8)
O(89) 3076(5) 2128(5) 7890(6) 76(6)
Tabelle 7.41: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 12
Bindungen Längen [Å] Bindungen Längen [Å]
Eu(2)-O(211) 2,191(12) C(200)-N(211) 1,27(2)
Eu(2)-O(111) 2,261(12) C(200)-N(221) 1,32(2)
Eu(2)-O(93) 2,433(15) C(200)-N(231) 1,45(2)
Eu(2)-O(94) 2,483(13) N(211)-N(212) 1,430(18)
Eu(2)-N(221) 2,490(15) N(212)-C(211) 1,26(2)
Eu(2)-N(212) 2,542(15) C(211)-C(212) 1,483(18)
Eu(2)-N(131) 2,579(14) C(212)-C(213) 1,3900
Eu(2)-N(112) 2,580(14) C(212)-C(217) 1,3900
Eu(2)-C(200) 3,19(2) C(213)-O(211) 1,366(13)
Eu(1)-O(221) 2,232(12) C(213)-C(214) 1,3900
Eu(1)-O(121) 2,238(12) C(214)-C(215) 1,3900
Eu(1)-O(92) 2,423(12) C(215)-C(216) 1,3900
Eu(1)-O(91) 2,430(14) C(216)-C(217) 1,3900
Eu(1)-N(222) 2,492(16) C(216)-Br(21) 1,919(8)
Eu(1)-N(111) 2,513(16) N(221)-N(222) 1,408(18)
Eu(1)-N(231) 2,522(14) N(222)-C(221) 1,23(2)
Eu(1)-N(122) 2,633(15) C(221)-C(222) 1,451(19)
C(100)-N(111) 1,32(2) C(222)-C(223) 1,3900
C(100)-N(121) 1,34(2) C(222)-C(227) 1,3900
C(100)-N(131) 1,37(2) C(223)-O(221) 1,322(14)
N(111)-N(112) 1,412(18) C(223)-C(224) 1,3900
N(112)-C(111) 1,270(18) C(224)-C(225) 1,3900
C(111)-C(112) 1,38(2) C(225)-C(226) 1,3900
C(112)-C(113) 1,3900 C(226)-C(227) 1,3900
C(112)-C(117) 1,3900 C(226)-Br(22) 1,914(9)
C(113)-O(111) 1,330(14) N(231)-N(232) 1,402(19)
C(113)-C(114) 1,3900 N(232)-C(231) 1,34(2)
C(114)-C(115) 1,3900 C(231)-C(232) 1,44(2)
C(115)-C(116) 1,3900 C(232)-C(233) 1,3900
C(116)-C(117) 1,3900 C(232)-C(237) 1,3900
C(116)-Br(11) 1,907(8) C(233)-C(234) 1,3900
N(121)-N(122) 1,394(17) C(233)-O(231) 1,399(14)
N(122)-C(121) 1,31(2) C(234)-C(235) 1,3900
C(121)-C(122) 1,51(2) C(235)-C(236) 1,3900
C(122)-C(123) 1,3900 C(236)-C(237) 1,3900
C(122)-C(127) 1,3900 C(236)-Br(23) 1,842(9)
C(123)-O(121) 1,326(14) N(91)-C(91) 1,26(2)
C(123)-C(124) 1,3900 N(91)-C(911) 1,45(2)
C(124)-C(125) 1,3900 N(91)-C(912) 1,45(2)
C(125)-C(126) 1,3900 C(91)-O(91) 1,25(2)
Tabelle 7.42: Bindungslängen in 12
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Bindungen Längen [Å] Bindungen Längen [Å]
C(126)-C(127) 1,3900 C(92)-O(92) 1,22(2)
C(126)-Br(12) 1,923(8) C(92)-N(92) 1,30(2)
N(131)-N(132) 1,386(19) N(92)-C(921) 1,43(2)
N(132)-C(131) 1,25(2) N(92)-C(922) 1,44(2)
C(131)-C(132) 1,51(2) N(93)-C(93) 1,33(2)
C(132)-C(133) 1,3900 N(93)-C(932) 1,43(2)
C(132)-C(137) 1,3900 N(93)-C(931) 1,54(2)
C(133)-O(131) 1,364(15) O(93)-C(93) 1,24(2)
C(133)-C(134) 1,3900 O(94)-C(94) 1,21(2)
C(134)-C(135) 1,3900 N(94)-C(94) 1,28(2)
C(135)-C(136) 1,3900 N(94)-C(941) 1,41(2)
C(136)-C(137) 1,3900 N(94)-C(942) 1,51(2)
C(136)-Br(13) 1,884(9)
Tabelle 7.42: Bindungslängen in 12
Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
O(211)-Eu(2)-O(111) 114,8(4) C(125)-C(126)-Br(12) 122,8(7)
O(211)-Eu(2)-O(93) 78,8(4) C(126)-C(127)-C(122) 120,0
O(111)-Eu(2)-O(93) 76,8(4) C(123)-O(121)-Eu(1) 145,7(10)
O(211)-Eu(2)-O(94) 76,1(4) C(100)-N(131)-N(132) 111,6(14)
O(111)-Eu(2)-O(94) 74,6(4) C(100)-N(131)-Eu(2) 110,4(12)
O(93)-Eu(2)-O(94) 128,9(4) N(132)-N(131)-Eu(2) 131,7(11)
O(211)-Eu(2)-N(221) 127,6(4) C(131)-N(132)-N(131) 111,7(16)
O(111)-Eu(2)-N(221) 103,7(5) N(132)-C(131)-C(132) 118,4(17)
O(93)-Eu(2)-N(221) 76,9(4) C(133)-C(132)-C(137) 120,0
O(94)-Eu(2)-N(221) 151,0(4) C(133)-C(132)-C(131) 121,5(11)
O(211)-Eu(2)-N(212) 68,7(4) C(137)-C(132)-C(131) 118,5(11)
O(111)-Eu(2)-N(212) 159,3(5) O(131)-C(133)-C(132) 124,3(11)
O(93)-Eu(2)-N(212) 84,2(5) O(131)-C(133)-C(134) 115,7(11)
O(94)-Eu(2)-N(212) 124,9(5) C(132)-C(133)-C(134) 120,0
N(221)-Eu(2)-N(212) 63,3(5) C(133)-C(134)-C(135) 120,0
O(211)-Eu(2)-N(131) 99,8(4) C(134)-C(135)-C(136) 120,0
O(111)-Eu(2)-N(131) 127,2(4) C(137)-C(136)-C(135) 120,0
O(93)-Eu(2)-N(131) 151,7(4) C(137)-C(136)-Br(13) 120,2(7)
O(94)-Eu(2)-N(131) 76,8(4) C(135)-C(136)-Br(13) 119,7(7)
N(221)-Eu(2)-N(131) 82,2(4) C(136)-C(137)-C(132) 120,0
N(212)-Eu(2)-N(131) 69,3(5) N(211)-C(200)-N(221) 125(2)
O(211)-Eu(2)-N(112) 154,4(4) N(211)-C(200)-N(231) 121,8(18)
O(111)-Eu(2)-N(112) 71,2(4) N(221)-C(200)-N(231) 113,3(18)
O(93)-Eu(2)-N(112) 126,1(4) N(211)-C(200)-Eu(2) 85,5(13)
O(94)-Eu(2)-N(112) 82,1(4) N(221)-C(200)-Eu(2) 47,1(10)
N(221)-Eu(2)-N(112) 70,3(4) N(231)-C(200)-Eu(2) 145,0(11)
N(212)-Eu(2)-N(112) 115,2(5) C(200)-N(211)-N(212) 114,4(16)
N(131)-Eu(2)-N(112) 61,6(5) C(211)-N(212)-N(211) 111,2(14)
O(211)-Eu(2)-C(200) 113,5(5) C(211)-N(212)-Eu(2) 136,1(13)
O(111)-Eu(2)-C(200) 125,7(5) N(211)-N(212)-Eu(2) 111,6(10)
Tabelle 7.43: Winkel in 12
254
7 Anhang
Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
O(93)-Eu(2)-C(200) 89,7(5) N(212)-C(211)-C(212) 122,5(16)
O(94)-Eu(2)-C(200) 141,2(5) C(213)-C(212)-C(217) 120,0
N(221)-Eu(2)-C(200) 22,9(5) C(213)-C(212)-C(211) 123,1(10)
N(212)-Eu(2)-C(200) 45,0(5) C(217)-C(212)-C(211) 116,8(10)
N(131)-Eu(2)-C(200) 64,7(5) O(211)-C(213)-C(212) 120,8(9)
N(112)-Eu(2)-C(200) 76,0(5) O(211)-C(213)-C(214) 119,1(9)
O(221)-Eu(1)-O(121) 118,0(4) C(212)-C(213)-C(214) 120,0
O(221)-Eu(1)-O(92) 74,3(5) C(215)-C(214)-C(213) 120,0
O(121)-Eu(1)-O(92) 77,0(5) C(214)-C(215)-C(216) 120,0
O(221)-Eu(1)-O(91) 74,0(5) C(215)-C(216)-C(217) 120,0
O(121)-Eu(1)-O(91) 79,0(5) C(215)-C(216)-Br(21) 120,9(7)
O(92)-Eu(1)-O(91) 124,1(4) C(217)-C(216)-Br(21) 119,1(7)
O(221)-Eu(1)-N(222) 72,9(4) C(216)-C(217)-C(212) 120,0
O(121)-Eu(1)-N(222) 148,8(5) C(213)-O(211)-Eu(2) 147,4(9)
O(92)-Eu(1)-N(222) 78,6(5) C(200)-N(221)-N(222) 115,1(16)
O(91)-Eu(1)-N(222) 131,5(5) C(200)-N(221)-Eu(2) 110,0(14)
O(221)-Eu(1)-N(111) 98,5(5) N(222)-N(221)-Eu(2) 122,0(10)
O(121)-Eu(1)-N(111) 128,6(5) C(221)-N(222)-N(221) 114,6(16)
O(92)-Eu(1)-N(111) 151,7(5) C(221)-N(222)-Eu(1) 129,8(13)
O(91)-Eu(1)-N(111) 77,8(4) N(221)-N(222)-Eu(1) 115,0(10)
N(222)-Eu(1)-N(111) 73,1(5) N(222)-C(221)-C(222) 125,2(17)
O(221)-Eu(1)-N(231) 129,8(5) C(223)-C(222)-C(227) 120,0
O(121)-Eu(1)-N(231) 97,4(4) C(223)-C(222)-C(221) 124,8(11)
O(92)-Eu(1)-N(231) 81,1(5) C(227)-C(222)-C(221) 115,1(11)
O(91)-Eu(1)-N(231) 152,0(5) O(221)-C(223)-C(222) 120,9(11)
N(222)-Eu(1)-N(231) 59,6(5) O(221)-C(223)-C(224) 119,0(11)
N(111)-Eu(1)-N(231) 83,3(5) C(222)-C(223)-C(224) 120,0
O(221)-Eu(1)-N(122) 150,7(4) C(223)-C(224)-C(225) 120,0
O(121)-Eu(1)-N(122) 70,8(4) C(226)-C(225)-C(224) 120,0
O(92)-Eu(1)-N(122) 133,9(4) C(225)-C(226)-C(227) 120,0
O(91)-Eu(1)-N(122) 81,1(5) C(225)-C(226)-Br(22) 118,4(8)
N(222)-Eu(1)-N(122) 115,2(5) C(227)-C(226)-Br(22) 121,5(8)
N(111)-Eu(1)-N(122) 60,7(5) C(226)-C(227)-C(222) 120,0
N(231)-Eu(1)-N(122) 71,6(5) C(223)-O(221)-Eu(1) 135,1(9)
N(111)-C(100)-N(121) 115,4(18) N(232)-N(231)-C(200) 109,4(14)
N(111)-C(100)-N(131) 123,8(18) N(232)-N(231)-Eu(1) 122,0(11)
N(121)-C(100)-N(131) 120,7(16) C(200)-N(231)-Eu(1) 112,7(10)
C(100)-N(111)-N(112) 113,0(15) C(231)-N(232)-N(231) 116,5(15)
C(100)-N(111)-Eu(1) 115,3(12) N(232)-C(231)-C(232) 126,4(17)
N(112)-N(111)-Eu(1) 115,9(10) C(233)-C(232)-C(237) 120,0
C(111)-N(112)-N(111) 118,6(15) C(233)-C(232)-C(231) 118,0(12)
C(111)-N(112)-Eu(2) 125,8(13) C(237)-C(232)-C(231) 121,3(12)
N(111)-N(112)-Eu(2) 113,6(9) C(234)-C(233)-C(232) 120,0
N(112)-C(111)-C(112) 133,2(18) C(234)-C(233)-O(231) 116,6(11)
C(111)-C(112)-C(113) 122,4(11) C(232)-C(233)-O(231) 123,4(11)
C(111)-C(112)-C(117) 117,5(11) C(233)-C(234)-C(235) 120,0
C(113)-C(112)-C(117) 120,0 C(236)-C(235)-C(234) 120,0
Tabelle 7.43: Winkel in 12
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Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
O(111)-C(113)-C(112) 121,5(10) C(235)-C(236)-C(237) 120,0
O(111)-C(113)-C(114) 118,5(10) C(235)-C(236)-Br(23) 122,7(8)
C(112)-C(113)-C(114) 120,0 C(237)-C(236)-Br(23) 117,2(8)
C(113)-C(114)-C(115) 120,0 C(236)-C(237)-C(232) 120,0
C(114)-C(115)-C(116) 120,0 C(91)-N(91)-C(911) 121,4(19)
C(117)-C(116)-C(115) 120,0 C(91)-N(91)-C(912) 120,2(19)
C(117)-C(116)-Br(11) 118,5(7) C(911)-N(91)-C(912) 117,7(15)
C(115)-C(116)-Br(11) 121,4(7) O(91)-C(91)-N(91) 127(2)
C(116)-C(117)-C(112) 120,0 C(91)-O(91)-Eu(1) 139,9(15)
C(113)-O(111)-Eu(2) 144,1(10) O(92)-C(92)-N(92) 121(2)
C(100)-N(121)-N(122) 118,2(15) C(92)-N(92)-C(921) 119,5(19)
C(121)-N(122)-N(121) 113,5(15) C(92)-N(92)-C(922) 122,2(17)
C(121)-N(122)-Eu(1) 132,8(12) C(921)-N(92)-C(922) 118,3(18)
N(121)-N(122)-Eu(1) 112,5(10) C(92)-O(92)-Eu(1) 131,0(14)
N(122)-C(121)-C(122) 120,5(17) C(93)-N(93)-C(932) 121,5(16)
C(123)-C(122)-C(127) 120,0 C(93)-N(93)-C(931) 119,2(17)
C(123)-C(122)-C(121) 127,1(11) C(932)-N(93)-C(931) 118,4(15)
C(127)-C(122)-C(121) 112,8(11) C(93)-O(93)-Eu(2) 128,4(14)
O(121)-C(123)-C(122) 122,6(10) O(93)-C(93)-N(93) 123(2)
O(121)-C(123)-C(124) 117,0(10) C(94)-O(94)-Eu(2) 121,5(13)
C(122)-C(123)-C(124) 120,0 C(94)-N(94)-C(941) 120,5(17)
C(125)-C(124)-C(123) 120,0 C(94)-N(94)-C(942) 121,8(17)
C(124)-C(125)-C(126) 120,0 C(941)-N(94)-C(942) 117,7(16)
C(127)-C(126)-C(125) 120,0 O(94)-C(94)-N(94) 125(2)
C(127)-C(126)-Br(12) 117,1(7)
Tabelle 7.43: Winkel in 12
Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
Eu(2) 15(1) 20(1) 17(1) 0(1) 0(1) -1(1)
Eu(1) 16(1) 16(1) 16(1) -1(1) 0(1) -1(1)
N(111) 8(9) 44(11) 39(11) -13(9) 1(8) -5(8)
N(112) 20(7) 17(7) 20(7) -4(6) -3(6) -9(6)
O(111) 27(8) 22(8) 26(8) -9(8) -2(7) 6(6)
Br(11) 29(1) 33(1) 35(1) 0(1) 1(1) -3(1)
N(121) 20(5) 8(5) 12(5) -1(4) 1(4) -2(4)
N(122) 21(5) 22(6) 13(5) 1(4) 1(4) 3(4)
O(121) 37(9) 22(8) 42(9) 3(7) 4(7) -25(7)
Br(12) 39(1) 40(1) 40(1) -5(1) -6(1) -1(1)
N(131) 26(10) 17(9) 21(9) -7(8) -9(8) 14(8)
N(132) 12(9) 14(9) 29(10) 12(8) -1(7) -10(7)
Br(13) 45(1) 49(1) 43(1) 1(1) 2(1) -8(1)
O(131) 41(4) 41(4) 41(4) 0(1) 1(1) 0(1)
N(211) 21(9) 20(10) 17(9) -2(8) 1(8) -13(7)
N(212) 21(10) 55(14) 16(10) -6(9) -8(8) -4(8)
O(211) 14(7) 12(8) 36(8) 12(6) -19(6) -4(5)
Tabelle 7.44: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 12
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Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
Br(21) 35(1) 40(1) 37(1) 2(1) 6(1) -1(1)
N(221) 15(8) 6(8) 48(10) -11(7) -1(7) 3(6)
N(222) 17(8) 33(9) 29(8) 20(8) 6(7) -9(7)
O(221) 27(8) 23(8) 24(8) -5(8) 9(7) -1(6)
Br(22) 52(1) 43(1) 50(1) -2(1) 7(1) -5(1)
N(231) 25(7) 30(8) 11(7) -10(7) -1(6) -14(7)
N(232) 19(10) 42(12) 14(10) 2(9) 4(8) -6(8)
Br(23) 53(1) 63(1) 46(1) -2(1) -5(1) -7(1)
O(231) 35(4) 35(4) 36(4) -1(1) 0(1) 0(1)
N(91) 18(10) 44(12) 41(11) 15(11) 8(9) 27(8)
O(91) 24(9) 41(10) 37(9) 12(8) 4(7) 14(7)
N(92) 58(13) 23(11) 22(11) -8(10) -23(9) -1(9)
O(92) 32(9) 26(9) 61(12) 31(9) 4(8) 17(6)
N(93) 43(11) 4(9) 28(10) 1(9) 19(9) -5(8)
O(93) 20(8) 70(12) 13(7) -17(8) -2(6) -5(7)
O(94) 21(8) 51(10) 42(9) -6(9) -9(7) 7(7)
N(94) 21(10) 51(12) 13(9) -1(10) 8(8) -4(8)
Tabelle 7.44: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 12
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7.5.12 [{{Eu(DMSO)}2(HL’)(H3L”)}2(µ-OH)2] · 7 DMSO (13)
Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
Eu(1) 3848(1) 5621(1) 4505(1) 12(1)
Eu(2) 5483(1) 3167(1) 4138(1) 14(1)
O(1) 4873(4) 4195(4) 4883(3) 22(2)
C(100) 5259(6) 6163(6) 3078(5) 17(2)
N(111) 4770(5) 7014(5) 3001(5) 26(2)
N(112) 4038(5) 7028(5) 3544(5) 26(2)
C(111) 3437(7) 7817(6) 3455(6) 28(3)
C(112) 2663(6) 8039(6) 3972(6) 25(2)
C(113) 2615(7) 7586(6) 4752(6) 25(3)
C(114) 1873(7) 7892(6) 5193(6) 28(3)
C(115) 1134(7) 8610(6) 4894(7) 35(3)
C(116) 1166(7) 9072(6) 4140(6) 28(3)
C(117) 1902(6) 8808(6) 3694(6) 31(3)
O(111) 3357(4) 6852(4) 5060(4) 29(2)
Br(11) 134(1) 10065(1) 3712(1) 46(1)
N(121) 5063(5) 5455(5) 3562(5) 27(2)
N(122) 5732(5) 4683(5) 3442(4) 21(2)
C(121) 6315(7) 4952(6) 2895(6) 26(3)
C(122) 7125(6) 4335(6) 2632(5) 23(2)
C(123) 7115(7) 3388(7) 2785(6) 29(3)
C(124) 7870(7) 2806(7) 2496(6) 38(3)
C(125) 8627(7) 3117(7) 2125(6) 39(3)
C(126) 8641(7) 4036(7) 2000(6) 37(3)
C(127) 7896(6) 4637(6) 2241(5) 25(2)
O(121) 6424(5) 3067(4) 3155(4) 34(2)
Br(12) 9685(1) 4430(1) 1460(1) 46(1)
N(131) 6046(5) 5872(5) 2663(5) 25(2)
N(132) 6493(6) 6348(5) 2056(5) 30(2)
C(131) 6213(7) 7215(7) 1869(6) 33(3)
C(132) 6699(7) 7731(7) 1241(6) 32(3)
C(133) 6429(9) 8690(7) 1062(7) 43(3)
C(134) 6938(9) 9163(8) 463(7) 60(4)
C(135) 7643(9) 8707(8) 73(7) 54(4)
C(136) 7910(7) 7766(8) 272(6) 42(3)
C(137) 7437(7) 7273(7) 841(6) 36(3)
O(131) 5699(5) 9094(5) 1444(4) 56(2)
Br(13) 8880(1) 7140(1) -266(1) 59(1)
C(200) 3491(7) 3657(7) 3168(5) 25(3)
N(211) 3846(5) 2891(5) 2983(5) 36(2)
N(212) 4726(5) 2424(5) 3293(5) 28(2)
C(211) 5133(7) 1714(7) 3059(6) 32(3)
C(212) 6054(7) 1086(6) 3349(6) 30(3)
C(213) 6496(7) 1075(6) 4035(6) 28(3)
Tabelle 7.45: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 13
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Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
C(214) 7332(6) 401(6) 4268(6) 33(3)
C(215) 7708(7) -246(6) 3875(6) 32(3)
C(216) 7248(7) -216(7) 3241(7) 37(3)
C(217) 6433(7) 425(6) 2958(6) 31(3)
Br(21) 7731(1) -1152(1) 2713(1) 56(1)
O(211) 6124(4) 1665(4) 4450(4) 34(2)
N(221) 3947(5) 4019(5) 3564(4) 24(2)
N(222) 3315(5) 4805(5) 3673(4) 26(2)
C(221) 2491(7) 4900(6) 3345(5) 23(2)
C(222) 1678(6) 5682(6) 3254(6) 28(3)
C(223) 1640(6) 6271(6) 3749(6) 24(3)
C(224) 854(7) 7009(6) 3671(6) 30(3)
C(225) 162(7) 7200(7) 3134(6) 38(3)
C(226) 223(7) 6628(7) 2656(6) 32(3)
C(227) 958(7) 5880(6) 2730(6) 30(3)
Br(22) -705(1) 6937(1) 1881(1) 47(1)
O(221) 2307(4) 6126(4) 4247(4) 28(2)
N(232) 1838(7) 3919(6) 2714(6) 44(3)
N(231) 2582(5) 4184(5) 3016(5) 31(2)
S(91) 2151(2) 4554(2) 5490(2) 40(1)
O(91) 3108(4) 4740(4) 5533(4) 34(2)
C(911) 1325(7) 5435(7) 5795(6) 54(4)
C(912) 2111(7) 3664(7) 6284(6) 51(3)
S(92) 3999(2) 1821(2) 5476(2) 42(1)
O(92) 4327(4) 2652(4) 5039(4) 40(2)
C(922) 4971(7) 1194(7) 6095(6) 51(3)
C(921) 4099(8) 1091(6) 4857(6) 48(3)
S(81) 1228(2) 2068(2) 4303(2) 58(1)
O(81) 2105(5) 2060(6) 3787(5) 64(2)
C(811) 1215(9) 2910(8) 4775(8) 80(4)
C(812) 214(8) 2678(8) 3706(7) 64(4)
S(82) 2797(2) 1461(2) 1822(2) 52(1)
O(82) 3105(6) 2260(5) 1952(5) 62(2)
C(821) 1657(9) 1503(8) 2253(7) 76(4)
C(822) 3414(9) 490(8) 2509(7) 75(4)
S(83) 5592(2) 1568(2) 669(2) 62(1)
O(83) 5328(6) 854(5) 1301(5) 60(2)
C(831) 4492(9) 2434(9) 467(8) 84(5)
C(832) 6211(9) 2161(9) 1077(8) 85(5)
S(84) 4773(3) 5530(3) 1156(2) 73(1)
O(84) 4248(7) 6014(6) 417(5) 88(3)
C(841) 3956(8) 5737(8) 1897(7) 66(4)
C(842) 4854(9) 4347(8) 1295(8) 83(5)
S(85) 1769(2) 5196(2) 487(2) 64(1)
O(85) 2219(6) 4916(6) 1262(5) 73(3)
C(851) 1724(9) 6343(8) 141(8) 80(4)
Tabelle 7.45: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 13
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Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
C(852) 2720(9) 4817(9) -93(8) 84(5)
S(86) 2421(7) 8903(6) 1223(5) 112(4)
O(86) 2106(13) 9572(11) 1721(10) 103(7)
C(861) 2160(20) 7724(16) 1729(19) 125(7)
C(862) 2010(20) 8820(20) 292(14) 125(7)
S(86’) 2749(6) 8120(5) 884(5) 69(3)
O(86’) 3517(14) 8527(13) 1192(11) 92(7)
C(61’) 1790(20) 7920(30) 1667(19) 125(7)
C(62’) 2050(30) 8640(20) -85(17) 125(7)
Tabelle 7.45: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 13
Bindungen Längen [Å] Bindungen Längen [Å]
Eu(1)-O(221) 2,204(6) C(136)-C(137) 1,380(13)
Eu(1)-O(1)#1 2,335(6) C(136)-Br(13) 1,880(11)
Eu(1)-O(111) 2,351(6) C(200)-N(211) 1,309(11)
Eu(1)-O(91) 2,392(7) C(200)-N(221) 1,319(11)
Eu(1)-N(121) 2,394(8) C(200)-N(231) 1,369(11)
Eu(1)-N(222) 2,490(8) N(211)-N(212) 1,373(9)
Eu(1)-N(112) 2,507(7) N(212)-C(211) 1,290(11)
Eu(1)-C(100) 3,270(9) C(211)-C(212) 1,480(12)
Eu(1)-S(91) 3,460(3) C(212)-C(217) 1,395(12)
Eu(1)-Eu(1)#1 3,7249(9) C(212)-C(213) 1,436(13)
Eu(1)-Eu(2)#1 3,7944(7) C(213)-O(211) 1,339(11)
Eu(1)-Eu(2) 4,1873(6) C(213)-C(214) 1,399(12)
Eu(2)-O(121) 2,194(7) C(214)-C(215) 1,377(13)
Eu(2)-O(211) 2,247(6) C(215)-C(216) 1,356(13)
Eu(2)-O(111)#1 2,285(6) C(216)-C(217) 1,374(12)
Eu(2)-O(1) 2,350(6) C(216)-Br(21) 1,931(10)
Eu(2)-O(92) 2,405(6) N(221)-N(222) 1,394(9)
Eu(2)-N(221) 2,430(7) N(222)-C(221) 1,325(11)
Eu(2)-N(122) 2,498(8) C(221)-N(231) 1,383(11)
Eu(2)-N(212) 2,595(8) C(221)-C(222) 1,457(12)
Eu(2)-Eu(1)#1 3,7944(7) C(222)-C(227) 1,380(12)
C(100)-N(121) 1,310(11) C(222)-C(223) 1,444(13)
C(100)-N(111) 1,326(10) C(223)-O(221) 1,305(10)
C(100)-N(131) 1,374(10) C(223)-C(224) 1,391(12)
N(111)-N(112) 1,402(10) C(224)-C(225) 1,369(12)
N(112)-C(111) 1,303(10) C(225)-C(226) 1,390(13)
C(111)-C(112) 1,450(12) C(226)-C(227) 1,358(12)
C(112)-C(117) 1,421(12) C(226)-Br(22) 1,898(10)
C(112)-C(113) 1,424(13) N(232)-N(231) 1,433(11)
C(113)-C(114) 1,364(13) S(91)-O(91) 1,494(6)
C(113)-O(111) 1,387(10) S(91)-C(912) 1,745(10)
C(114)-C(115) 1,368(12) S(91)-C(911) 1,774(10)
C(115)-C(116) 1,384(13) S(92)-O(92) 1,514(7)
Tabelle 7.46: Bindungslängen in 13 (#1 -x+1,-y+1,-z+1
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Bindungen Längen [Å] Bindungen Längen [Å]
C(116)-C(117) 1,344(12) S(92)-C(922) 1,778(10)
C(116)-Br(11) 1,905(9) S(92)-C(921) 1,786(10)
O(111)-Eu(2)#1 2,285(6) S(81)-O(81) 1,529(8)
N(121)-N(122) 1,407(9) S(81)-C(811) 1,754(13)
N(122)-C(121) 1,316(11) S(81)-C(812) 1,792(11)
C(121)-N(131) 1,360(11) S(82)-O(82) 1,512(7)
C(121)-C(122) 1,466(12) S(82)-C(821) 1,772(12)
C(122)-C(127) 1,401(12) S(82)-C(822) 1,782(12)
C(122)-C(123) 1,446(12) S(83)-O(83) 1,492(8)
C(123)-O(121) 1,302(11) S(83)-C(832) 1,757(13)
C(123)-C(124) 1,409(13) S(83)-C(831) 1,804(12)
C(124)-C(125) 1,376(13) S(84)-O(84) 1,512(8)
C(125)-C(126) 1,411(13) S(84)-C(841) 1,779(12)
C(126)-C(127) 1,375(12) S(84)-C(842) 1,789(12)
C(126)-Br(12) 1,894(10) S(85)-O(85) 1,508(8)
N(131)-N(132) 1,387(10) S(85)-C(851) 1,737(12)
N(132)-C(131) 1,283(11) S(85)-C(852) 1,759(13)
C(131)-C(132) 1,471(13) S(86)-O(86) 1,532(16)
C(132)-C(137) 1,408(13) S(86)-C(862) 1,887(18)
C(132)-C(133) 1,416(13) S(86)-C(861) 1,963(19)
C(133)-O(131) 1,343(12) S(86’)-O(86’) 1,605(17)
C(133)-C(134) 1,428(15) S(86’)-C(61’) 1,95(2)
C(134)-C(135) 1,365(14) S(86’)-C(62’) 1,97(2)
C(135)-C(136) 1,389(14)
Tabelle 7.46: Bindungslängen in 13 (#1 -x+1,-y+1,-z+1
Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
O(221)-Eu(1)-O(1)#1 145,1(2) O(111)-C(113)-C(112) 118,6(9)
O(221)-Eu(1)-O(111) 75,8(2) C(113)-C(114)-C(115) 121,2(10)
O(1)#1-Eu(1)-O(111) 69,3(2) C(114)-C(115)-C(116) 119,5(10)
O(221)-Eu(1)-O(91) 76,1(2) C(117)-C(116)-C(115) 120,8(9)
O(1)#1-Eu(1)-O(91) 101,4(2) C(117)-C(116)-Br(11) 119,2(8)
O(111)-Eu(1)-O(91) 88,7(2) C(115)-C(116)-Br(11) 119,9(8)
O(221)-Eu(1)-N(121) 123,8(2) C(116)-C(117)-C(112) 121,6(10)
O(1)#1-Eu(1)-N(121) 80,0(2) C(113)-O(111)-Eu(2)#1 126,5(5)
O(111)-Eu(1)-N(121) 126,4(2) C(113)-O(111)-Eu(1) 121,1(6)
O(91)-Eu(1)-N(121) 141,2(2) Eu(2)#1-O(111)-Eu(1) 109,9(2)
O(221)-Eu(1)-N(222) 68,1(2) C(100)-N(121)-N(122) 107,4(7)
O(1)#1-Eu(1)-N(222) 146,7(2) C(100)-N(121)-Eu(1) 121,2(6)
O(111)-Eu(1)-N(222) 143,6(2) N(122)-N(121)-Eu(1) 131,2(6)
O(91)-Eu(1)-N(222) 87,2(2) C(121)-N(122)-N(121) 108,2(8)
N(121)-Eu(1)-N(222) 73,6(3) C(121)-N(122)-Eu(2) 133,7(6)
O(221)-Eu(1)-N(112) 85,7(2) N(121)-N(122)-Eu(2) 117,6(6)
O(1)#1-Eu(1)-N(112) 84,6(2) N(122)-C(121)-N(131) 108,0(8)
O(111)-Eu(1)-N(112) 71,6(2) N(122)-C(121)-C(122) 123,6(8)
O(91)-Eu(1)-N(112) 156,1(2) N(131)-C(121)-C(122) 128,3(9)
Tabelle 7.47: Winkel in 13 (#1 -x+1,-y+1,-z+1)
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Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
N(121)-Eu(1)-N(112) 62,4(3) C(127)-C(122)-C(123) 119,9(9)
N(222)-Eu(1)-N(112) 100,4(2) C(127)-C(122)-C(121) 121,9(9)
O(221)-Eu(1)-C(100) 114,8(2) C(123)-C(122)-C(121) 118,2(9)
O(1)#1-Eu(1)-C(100) 78,4(2) O(121)-C(123)-C(124) 119,4(9)
O(111)-Eu(1)-C(100) 108,4(2) O(121)-C(123)-C(122) 122,6(9)
O(91)-Eu(1)-C(100) 161,2(2) C(124)-C(123)-C(122) 118,0(9)
N(121)-Eu(1)-C(100) 20,0(2) C(125)-C(124)-C(123) 120,8(10)
N(222)-Eu(1)-C(100) 83,4(2) C(124)-C(125)-C(126) 120,4(10)
N(112)-Eu(1)-C(100) 42,5(2) C(127)-C(126)-C(125) 120,7(10)
O(221)-Eu(1)-S(91) 57,46(17) C(127)-C(126)-Br(12) 120,9(8)
O(1)#1-Eu(1)-S(91) 121,88(15) C(125)-C(126)-Br(12) 118,4(8)
O(111)-Eu(1)-S(91) 92,58(16) C(126)-C(127)-C(122) 120,1(9)
O(91)-Eu(1)-S(91) 20,90(15) C(123)-O(121)-Eu(2) 141,5(7)
N(121)-Eu(1)-S(91) 140,93(19) C(121)-N(131)-C(100) 107,9(8)
N(222)-Eu(1)-S(91) 72,25(19) C(121)-N(131)-N(132) 121,2(8)
N(112)-Eu(1)-S(91) 142,81(18) C(100)-N(131)-N(132) 130,7(7)
C(100)-Eu(1)-S(91) 155,59(17) C(131)-N(132)-N(131) 118,2(8)
O(221)-Eu(1)-Eu(1)#1 162,11(17) N(132)-C(131)-C(132) 118,9(9)
O(1)#1-Eu(1)-Eu(1)#1 36,70(13) C(137)-C(132)-C(133) 120,9(10)
O(111)-Eu(1)-Eu(1)#1 102,05(15) C(137)-C(132)-C(131) 120,0(9)
O(91)-Eu(1)-Eu(1)#1 86,11(14) C(133)-C(132)-C(131) 119,0(10)
N(121)-Eu(1)-Eu(1)#1 72,03(18) O(131)-C(133)-C(132) 118,5(10)
N(222)-Eu(1)-Eu(1)#1 113,75(17) O(131)-C(133)-C(134) 124,4(10)
N(112)-Eu(1)-Eu(1)#1 110,72(17) C(132)-C(133)-C(134) 117,0(11)
C(100)-Eu(1)-Eu(1)#1 82,86(15) C(135)-C(134)-C(133) 121,3(11)
S(91)-Eu(1)-Eu(1)#1 105,35(5) C(134)-C(135)-C(136) 120,5(12)
O(221)-Eu(1)-Eu(2)#1 109,36(16) C(137)-C(136)-C(135) 120,8(10)
O(1)#1-Eu(1)-Eu(2)#1 36,03(14) C(137)-C(136)-Br(13) 118,7(8)
O(111)-Eu(1)-Eu(2)#1 34,49(15) C(135)-C(136)-Br(13) 120,5(9)
O(91)-Eu(1)-Eu(2)#1 89,23(16) C(136)-C(137)-C(132) 119,4(10)
N(121)-Eu(1)-Eu(2)#1 110,25(18) N(211)-C(200)-N(221) 124,8(9)
N(222)-Eu(1)-Eu(2)#1 176,07(18) N(211)-C(200)-N(231) 125,7(9)
N(112)-Eu(1)-Eu(2)#1 82,16(18) N(221)-C(200)-N(231) 109,4(9)
C(100)-Eu(1)-Eu(2)#1 100,49(16) C(200)-N(211)-N(212) 114,7(8)
S(91)-Eu(1)-Eu(2)#1 103,89(5) C(211)-N(212)-N(211) 115,7(8)
Eu(1)#1-Eu(1)-Eu(2)#1 67,673(15) C(211)-N(212)-Eu(2) 126,8(6)
O(221)-Eu(1)-Eu(2) 123,11(15) N(211)-N(212)-Eu(2) 117,0(5)
O(1)#1-Eu(1)-Eu(2) 91,12(13) N(212)-C(211)-C(212) 124,6(9)
O(111)-Eu(1)-Eu(2) 158,83(15) C(217)-C(212)-C(213) 120,4(9)
O(91)-Eu(1)-Eu(2) 87,24(15) C(217)-C(212)-C(211) 115,7(9)
N(121)-Eu(1)-Eu(2) 53,98(18) C(213)-C(212)-C(211) 123,6(9)
N(222)-Eu(1)-Eu(2) 56,92(17) O(211)-C(213)-C(214) 120,6(10)
N(112)-Eu(1)-Eu(2) 115,99(18) O(211)-C(213)-C(212) 122,2(8)
C(100)-Eu(1)-Eu(2) 74,01(16) C(214)-C(213)-C(212) 117,2(10)
S(91)-Eu(1)-Eu(2) 91,03(5) C(215)-C(214)-C(213) 122,1(10)
Eu(1)#1-Eu(1)-Eu(2) 56,954(13) C(216)-C(215)-C(214) 118,3(9)
Eu(2)#1-Eu(1)-Eu(2) 124,627(13) C(215)-C(216)-C(217) 124,2(10)
Tabelle 7.47: Winkel in 13 (#1 -x+1,-y+1,-z+1)
262
7 Anhang
Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
O(121)-Eu(2)-O(211) 80,8(2) C(215)-C(216)-Br(21) 118,7(8)
O(121)-Eu(2)-O(111)#1 96,2(2) C(217)-C(216)-Br(21) 117,0(9)
O(211)-Eu(2)-O(111)#1 82,0(2) C(216)-C(217)-C(212) 117,8(10)
O(121)-Eu(2)-O(1) 139,1(2) C(213)-O(211)-Eu(2) 132,5(6)
O(211)-Eu(2)-O(1) 131,8(2) C(200)-N(221)-N(222) 107,4(7)
O(111)#1-Eu(2)-O(1) 70,2(2) C(200)-N(221)-Eu(2) 119,9(6)
O(121)-Eu(2)-O(92) 151,9(2) N(222)-N(221)-Eu(2) 131,6(5)
O(211)-Eu(2)-O(92) 79,1(2) C(221)-N(222)-N(221) 108,5(7)
O(111)#1-Eu(2)-O(92) 100,3(2) C(221)-N(222)-Eu(1) 133,5(6)
O(1)-Eu(2)-O(92) 68,5(2) N(221)-N(222)-Eu(1) 117,6(5)
O(121)-Eu(2)-N(221) 103,2(2) N(222)-C(221)-N(231) 108,0(8)
O(211)-Eu(2)-N(221) 130,0(2) N(222)-C(221)-C(222) 126,0(9)
O(111)#1-Eu(2)-N(221) 144,5(2) N(231)-C(221)-C(222) 125,6(9)
O(1)-Eu(2)-N(221) 75,7(2) C(227)-C(222)-C(223) 119,4(8)
O(92)-Eu(2)-N(221) 75,6(2) C(227)-C(222)-C(221) 123,8(9)
O(121)-Eu(2)-N(122) 68,9(2) C(223)-C(222)-C(221) 116,8(9)
O(211)-Eu(2)-N(122) 145,5(2) O(221)-C(223)-C(224) 121,2(9)
O(111)#1-Eu(2)-N(122) 85,3(2) O(221)-C(223)-C(222) 122,1(8)
O(1)-Eu(2)-N(122) 71,7(2) C(224)-C(223)-C(222) 116,7(9)
O(92)-Eu(2)-N(122) 134,8(2) C(225)-C(224)-C(223) 122,6(10)
N(221)-Eu(2)-N(122) 74,7(2) C(224)-C(225)-C(226) 119,5(9)
O(121)-Eu(2)-N(212) 72,5(2) C(227)-C(226)-C(225) 120,1(9)
O(211)-Eu(2)-N(212) 71,1(2) C(227)-C(226)-Br(22) 120,9(8)
O(111)#1-Eu(2)-N(212) 152,0(2) C(225)-C(226)-Br(22) 119,0(7)
O(1)-Eu(2)-N(212) 134,6(2) C(226)-C(227)-C(222) 121,7(10)
O(92)-Eu(2)-N(212) 82,5(2) C(223)-O(221)-Eu(1) 145,8(6)
N(221)-Eu(2)-N(212) 63,3(2) C(200)-N(231)-C(221) 106,7(8)
N(122)-Eu(2)-N(212) 112,6(2) C(200)-N(231)-N(232) 124,5(8)
O(121)-Eu(2)-Eu(1)#1 116,48(17) C(221)-N(231)-N(232) 127,6(8)
O(211)-Eu(2)-Eu(1)#1 113,38(17) O(91)-S(91)-C(912) 104,5(5)
O(111)#1-Eu(2)-Eu(1)#1 35,65(15) O(91)-S(91)-C(911) 105,2(5)
O(1)-Eu(2)-Eu(1)#1 35,77(14) C(912)-S(91)-C(911) 98,6(5)
O(92)-Eu(2)-Eu(1)#1 89,65(17) O(91)-S(91)-Eu(1) 34,8(3)
N(221)-Eu(2)-Eu(1)#1 108,95(18) C(912)-S(91)-Eu(1) 137,7(4)
N(122)-Eu(2)-Eu(1)#1 69,12(17) C(911)-S(91)-Eu(1) 103,4(4)
N(212)-Eu(2)-Eu(1)#1 170,08(17) S(91)-O(91)-Eu(1) 124,3(4)
O(121)-Eu(2)-Eu(1) 123,78(16) O(92)-S(92)-C(922) 103,7(5)
O(211)-Eu(2)-Eu(1) 155,16(18) O(92)-S(92)-C(921) 107,4(5)
O(111)#1-Eu(2)-Eu(1) 90,92(15) C(922)-S(92)-C(921) 99,4(5)
O(1)-Eu(2)-Eu(1) 26,08(13) S(92)-O(92)-Eu(2) 144,0(4)
O(92)-Eu(2)-Eu(1) 78,76(15) O(81)-S(81)-C(811) 104,9(6)
N(221)-Eu(2)-Eu(1) 53,61(18) O(81)-S(81)-C(812) 106,2(5)
N(122)-Eu(2)-Eu(1) 56,25(16) C(811)-S(81)-C(812) 96,7(6)
N(212)-Eu(2)-Eu(1) 116,76(17) O(82)-S(82)-C(821) 105,4(5)
Eu(1)#1-Eu(2)-Eu(1) 55,373(13) O(82)-S(82)-C(822) 106,2(5)
N(121)-C(100)-N(111) 125,5(8) C(821)-S(82)-C(822) 95,7(6)
N(121)-C(100)-N(131) 108,5(8) O(83)-S(83)-C(832) 106,9(6)
Tabelle 7.47: Winkel in 13 (#1 -x+1,-y+1,-z+1)
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Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
N(111)-C(100)-N(131) 126,0(9) O(83)-S(83)-C(831) 103,5(6)
N(121)-C(100)-Eu(1) 38,8(4) C(832)-S(83)-C(831) 97,4(6)
N(111)-C(100)-Eu(1) 86,9(5) O(84)-S(84)-C(841) 106,8(6)
N(131)-C(100)-Eu(1) 146,9(6) O(84)-S(84)-C(842) 107,2(6)
C(100)-N(111)-N(112) 108,4(8) C(841)-S(84)-C(842) 98,8(6)
C(111)-N(112)-N(111) 113,3(8) O(85)-S(85)-C(851) 106,2(6)
C(111)-N(112)-Eu(1) 124,3(7) O(85)-S(85)-C(852) 103,2(6)
N(111)-N(112)-Eu(1) 122,1(5) C(851)-S(85)-C(852) 96,0(6)
N(112)-C(111)-C(112) 124,7(9) O(86)-S(86)-C(862) 135,0(13)
C(117)-C(112)-C(113) 116,2(9) O(86)-S(86)-C(861) 110,7(12)
C(117)-C(112)-C(111) 117,8(9) C(862)-S(86)-C(861) 90,2(16)
C(113)-C(112)-C(111) 126,0(9) O(86’)-S(86’)-C(61’) 108,8(13)
C(114)-C(113)-O(111) 120,8(10) O(86’)-S(86’)-C(62’) 125,8(13)
C(114)-C(113)-C(112) 120,6(9) C(61’)-S(86’)-C(62’) 106,2(18)
Tabelle 7.47: Winkel in 13 (#1 -x+1,-y+1,-z+1
Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
Eu(1) 9(1) 10(1) 16(1) -4(1) 0(1) -1(1)
Eu(2) 12(1) 11(1) 19(1) -5(1) 1(1) -3(1)
O(1) 23(4) 18(3) 20(4) 3(3) 6(3) -7(3)
C(100) 9(5) 22(6) 21(6) -8(5) 12(4) -4(4)
N(111) 18(4) 27(5) 35(6) -14(4) 13(4) -5(4)
N(112) 26(5) 15(4) 31(6) 0(4) 0(4) -2(4)
C(111) 35(6) 29(6) 18(6) -7(5) 8(5) -4(5)
C(112) 20(5) 25(6) 32(7) -14(5) 5(5) -1(5)
C(113) 27(6) 12(5) 38(8) -6(5) -3(5) -10(5)
C(114) 24(6) 27(6) 39(7) -13(6) -2(6) -9(5)
C(115) 21(6) 28(6) 55(9) -13(6) 11(6) -3(5)
C(116) 28(6) 18(6) 39(8) -14(6) 4(5) -1(5)
C(117) 22(5) 32(6) 32(7) -6(5) 5(5) 1(5)
O(111) 26(4) 23(4) 40(5) -8(4) 8(3) -8(3)
Br(11) 30(1) 40(1) 62(1) -15(1) -2(1) 6(1)
N(121) 19(4) 22(5) 39(6) -12(5) 3(4) -1(4)
N(122) 20(4) 20(4) 19(5) -8(4) -1(4) 10(4)
C(121) 22(5) 20(6) 33(7) -1(5) 10(5) -8(5)
C(122) 22(5) 24(6) 18(6) -2(5) -3(5) 0(5)
C(123) 28(6) 26(6) 31(7) -1(5) -2(5) -8(5)
C(124) 37(7) 21(6) 53(8) -16(6) 11(6) 0(5)
C(125) 37(7) 37(7) 36(8) -14(6) 0(6) 7(6)
C(126) 27(6) 37(7) 48(8) -13(6) -1(6) -9(5)
C(127) 23(5) 26(6) 25(7) -3(5) -5(5) -5(5)
O(121) 39(4) 25(4) 42(5) -11(4) 9(4) -16(3)
Br(12) 31(1) 51(1) 62(1) -23(1) 17(1) -13(1)
N(131) 31(5) 16(4) 27(5) -3(4) 3(4) -7(4)
N(132) 41(5) 21(5) 28(6) -2(4) 4(4) -10(4)
Tabelle 7.48: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 13
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Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
C(131) 29(6) 37(7) 34(7) -11(6) 11(5) -10(5)
C(132) 38(7) 37(7) 21(7) -6(6) 14(5) -14(5)
C(133) 64(9) 26(7) 39(8) -1(6) 7(7) -16(6)
C(134) 79(10) 39(8) 60(10) -14(8) -2(8) -9(7)
C(135) 69(9) 39(8) 51(9) -13(7) 25(7) -9(7)
C(136) 38(7) 48(8) 43(8) -21(7) 2(6) -10(6)
C(137) 28(6) 38(7) 43(8) -11(6) 11(6) -13(5)
O(131) 63(6) 35(5) 71(6) -18(5) 27(5) -13(4)
Br(13) 51(1) 64(1) 51(1) -9(1) 17(1) -5(1)
C(200) 23(6) 41(7) 15(6) -5(5) 0(5) -14(5)
N(211) 26(5) 24(5) 60(7) -29(5) -18(5) 13(4)
N(212) 25(5) 28(5) 32(6) -13(5) -1(4) -1(4)
C(211) 26(6) 33(6) 37(8) -7(6) -11(5) -5(5)
C(212) 25(6) 30(6) 40(7) -19(6) 0(5) -4(5)
C(213) 26(6) 18(6) 35(7) 6(5) -3(5) -11(5)
C(214) 24(6) 23(6) 54(8) 1(6) -5(6) -17(5)
C(215) 18(5) 27(6) 55(8) -20(6) 2(6) 1(5)
C(216) 28(6) 35(7) 52(9) -23(6) 16(6) -4(5)
C(217) 31(6) 29(6) 37(7) -18(6) -4(5) -4(5)
Br(21) 44(1) 50(1) 72(1) -31(1) 1(1) 9(1)
O(211) 29(4) 38(4) 39(5) -13(4) 1(4) -14(3)
N(221) 24(5) 30(5) 21(5) -17(4) 4(4) -3(4)
N(222) 25(5) 25(5) 27(5) -2(4) -8(4) -9(4)
C(221) 33(6) 16(5) 20(6) -3(5) 1(5) -8(5)
C(222) 23(6) 18(5) 38(7) -4(5) -5(5) 0(5)
C(223) 19(5) 21(6) 30(7) -1(5) 0(5) -5(5)
C(224) 36(6) 24(6) 29(7) -12(5) -7(5) 3(5)
C(225) 25(6) 47(7) 46(8) -23(6) -5(6) -3(5)
C(226) 23(6) 32(6) 42(8) -16(6) -4(5) -3(5)
C(227) 35(6) 28(6) 29(7) -7(5) -2(5) -9(5)
Br(22) 38(1) 45(1) 56(1) -20(1) -21(1) 6(1)
O(221) 25(4) 27(4) 34(5) -14(4) -2(3) -4(3)
N(232) 34(5) 45(7) 57(8) -15(6) -17(6) -10(5)
N(231) 25(5) 27(5) 37(6) -16(5) -1(4) 8(4)
S(91) 30(2) 51(2) 43(2) -13(2) 3(1) -18(1)
O(91) 21(4) 40(4) 40(5) -5(4) -3(3) -12(3)
C(911) 20(6) 82(9) 55(9) -22(8) 16(6) -1(6)
C(912) 44(7) 70(9) 41(8) -1(7) 9(6) -34(6)
S(92) 37(2) 36(2) 54(2) -5(2) 6(2) -16(1)
O(92) 34(4) 28(4) 58(6) -8(4) 18(4) -16(3)
C(922) 42(7) 51(7) 57(9) 1(7) -11(6) -19(6)
C(921) 60(8) 27(6) 52(9) -7(6) 16(7) -9(6)
S(81) 50(2) 66(2) 57(2) -14(2) -2(2) -17(2)
O(81) 39(5) 96(7) 64(6) -31(5) 6(5) -16(5)
S(82) 55(2) 55(2) 55(2) -18(2) -4(2) -22(2)
O(82) 71(6) 50(5) 76(7) -28(5) -19(5) -19(4)
Tabelle 7.48: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 13
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Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
S(83) 72(2) 51(2) 59(3) -6(2) -1(2) -13(2)
O(83) 84(6) 34(5) 59(6) 5(4) -7(5) -27(4)
S(84) 82(3) 85(3) 51(3) 4(2) -1(2) -43(2)
O(84) 109(8) 108(8) 40(6) 10(6) -18(6) -42(6)
S(85) 64(2) 71(2) 60(3) -19(2) -2(2) -23(2)
O(85) 78(6) 97(7) 52(6) -18(5) -9(5) -37(5)
Tabelle 7.48: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 13
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7.5.13 [{{Gd(DMSO)}2(HL’)(H3L”)}2(µ-OH)2] · 7 DMSO (14)
Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
Gd(1) 1202(1) 9367(1) 481(1) 20(1)
Gd(2) 487(1) 8137(1) -856(1) 20(1)
C(100) -228(6) 8816(6) 1939(5) 21(2)
N(111) 287(5) 7959(4) 2048(4) 22(2)
N(112) 1002(5) 7946(4) 1495(4) 21(2)
C(111) 1602(6) 7156(6) 1602(5) 27(2)
C(112) 2403(6) 6915(6) 1078(5) 26(2)
C(113) 2414(6) 7360(6) 286(5) 24(2)
C(114) 3167(6) 7011(6) -144(5) 23(2)
C(115) 3905(7) 6272(6) 176(6) 35(3)
C(116) 3899(6) 5825(6) 949(5) 32(2)
C(117) 3151(6) 6147(6) 1392(5) 27(2)
O(111) 1681(4) 8078(4) -30(3) 22(1)
Br(11) 4912(1) 4843(1) 1381(1) 41(1)
N(121) -52(5) 9546(5) 1448(4) 22(2)
N(122) -732(5) 10316(4) 1548(4) 21(2)
C(121) -1321(6) 10048(6) 2110(5) 17(2)
C(122) -2121(6) 10670(6) 2382(4) 20(2)
C(123) -2103(6) 11601(6) 2230(5) 19(2)
C(124) -2893(7) 12153(6) 2516(5) 34(3)
C(125) -3644(6) 11870(6) 2871(5) 28(2)
C(126) -3669(6) 10986(6) 2990(5) 26(2)
C(127) -2913(6) 10389(6) 2752(4) 18(2)
O(121) -1417(4) 11916(4) 1888(3) 25(2)
Br(12) -4696(1) 10561(1) 3522(1) 40(1)
N(131) -1026(5) 9109(5) 2373(4) 20(2)
N(132) -1455(5) 8642(5) 2975(4) 23(2)
C(131) -1173(7) 7785(7) 3150(5) 33(2)
C(132) -1660(6) 7274(6) 3785(5) 22(2)
C(133) -1390(7) 6325(6) 4001(6) 35(3)
C(134) -1900(8) 5846(7) 4561(6) 53(3)
C(135) -2634(8) 6286(7) 4951(6) 50(3)
C(136) -2899(7) 7241(7) 4752(5) 43(3)
C(137) -2417(6) 7730(7) 4184(5) 30(2)
O(131) -653(5) 5918(4) 3607(4) 51(2)
Br(13) -3890(1) 7888(1) 5274(1) 57(1)
C(200) -1571(7) 8679(6) -1805(5) 24(2)
N(211) -1199(5) 7893(5) -2000(4) 30(2)
N(212) -313(5) 7403(5) -1691(4) 26(2)
C(211) 111(6) 6708(6) -1938(5) 27(2)
C(212) 1031(7) 6077(6) -1648(5) 26(2)
C(213) 1477(7) 6065(6) -1002(5) 24(2)
C(214) 2353(6) 5381(6) -808(5) 28(2)
Tabelle 7.49: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 14
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Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
C(215) 2702(6) 4755(6) -1215(5) 36(3)
C(216) 2233(7) 4777(6) -1829(6) 37(3)
C(217) 1378(6) 5425(6) -2057(5) 24(2)
O(211) 1146(4) 6602(4) -565(3) 24(2)
Br(21) 2678(1) 3904(1) -2404(1) 53(1)
N(221) -1107(5) 9036(4) -1433(4) 20(2)
N(222) -1739(5) 9826(5) -1328(4) 24(2)
C(221) -2533(6) 9920(6) -1652(5) 20(2)
C(222) -3363(6) 10703(6) -1719(5) 25(2)
C(223) -3427(6) 11299(6) -1252(5) 22(2)
C(224) -4231(6) 12063(6) -1364(5) 24(2)
C(225) -4903(6) 12280(6) -1916(5) 32(3)
C(226) -4821(6) 11706(6) -2382(5) 34(3)
C(227) -4077(7) 10925(6) -2286(5) 30(2)
O(221) -2787(4) 11141(4) -738(3) 25(2)
Br(22) -5722(1) 12008(1) -3171(1) 46(1)
N(231) -2466(5) 9199(5) -1966(4) 21(2)
N(232) -3181(5) 8942(5) -2250(4) 42(2)
O(1) 142(4) 10816(4) 96(3) 23(2)
O(91) 1920(4) 10271(4) -579(3) 29(2)
S(91) 2866(2) 10496(2) -549(2) 48(1)
C(911) 2879(8) 11370(7) -1378(6) 62(3)
C(912) 3716(8) 9646(7) -831(6) 71(4)
O(92) -674(4) 7626(4) 73(3) 39(2)
S(92) -990(2) 6786(2) 530(2) 47(1)
C(921) -900(7) 6084(6) -78(5) 53(3)
C(922) 12(7) 6192(6) 1084(5) 53(3)
S(81) 2245(2) 3463(2) 3183(2) 55(1)
O(81) 1887(5) 2706(5) 3047(4) 66(2)
C(811) 1657(9) 4464(7) 2536(6) 83(4)
C(812) 3375(8) 3419(8) 2723(6) 82(4)
S(82) 3255(2) 9775(2) 4503(2) 57(1)
O(82) 2830(5) 10052(5) 3721(4) 62(2)
C(821) 2329(8) 10180(7) 5076(6) 71(4)
C(822) 3296(8) 8636(7) 4860(6) 72(4)
S(83) 225(2) 9513(2) 3860(2) 63(1)
O(83) 754(6) 9042(5) 4600(4) 79(3)
C(831) 1035(7) 9288(6) 3126(5) 45(3)
C(832) 138(8) 10643(7) 3707(6) 72(4)
S(84) 3788(2) 2934(2) 641(2) 69(1)
O(84) 2940(6) 2952(5) 1180(4) 77(2)
C(841) 4802(8) 2319(7) 1214(6) 73(4)
C(842) 3764(8) 2130(7) 189(6) 67(4)
O(85) 9694(5) 4146(4) 3737(4) 50(2)
S(85) 9432(2) 3421(2) 4363(2) 60(1)
C(851) 10452(8) 2508(7) 4551(6) 74(4)
Tabelle 7.49: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 14
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Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
C(852) 8763(8) 2905(7) 3967(6) 75(4)
S(8A) 2303(3) 6849(3) 4131(3) 53(2)
O(8A) 2994(8) 6195(7) 4769(6) 59(4)
C(81A) 3175(19) 6945(17) 3384(15) 106(11)
C(82A) 1705(14) 6194(12) 3770(10) 49(5)
S(8B) 2623(9) 6078(8) 3823(7) 102(5)
O(8B) 2710(18) 5565(16) 3304(13) 98(9)
C(82B) 1390(30) 6710(20) 3740(20) 86(13)
C(81B) 2900(20) 7251(19) 3226(17) 30(8)
S(86) 4784(6) 4570(5) 3996(4) 234(3)
O(86) 3868(11) 4931(9) 3347(7) 187(5)
C(861) 5761(13) 3933(11) 3776(9) 168(7)
C(862) 5424(18) 5473(16) 3834(13) 291(13)
Tabelle 7.49: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 14
Bindungen Längen [Å] Bindungen Längen [Å]
Gd(1)-O(221)#1 2,265(6) N(211)-N(212) 1,381(9)
Gd(1)-O(1) 2,351(6) N(212)-C(211) 1,292(9)
Gd(1)-O(111) 2,395(5) C(211)-C(212) 1,471(11)
Gd(1)-O(1)#1 2,406(6) C(212)-C(213) 1,380(11)
Gd(1)-O(91) 2,426(6) C(212)-C(217) 1,407(10)
Gd(1)-N(121) 2,460(7) C(213)-O(211) 1,302(9)
Gd(1)-N(222)#1 2,541(7) C(213)-C(214) 1,427(11)
Gd(1)-N(112) 2,566(7) C(214)-C(215) 1,371(11)
Gd(1)-Gd(1)#1 3,8093(9) C(215)-C(216) 1,343(11)
Gd(1)-Gd(2) 3,8671(6) C(216)-C(217) 1,388(11)
Gd(2)-O(121)#1 2,246(6) C(216)-Br(21) 1,915(9)
Gd(2)-O(211) 2,292(5) N(221)-N(222) 1,393(8)
Gd(2)-O(111) 2,348(5) N(222)-C(221) 1,290(9)
Gd(2)-O(1)#1 2,408(6) N(222)-Gd(1)#1 2,541(6)
Gd(2)-O(92) 2,438(6) C(221)-N(231) 1,395(9)
Gd(2)-N(221) 2,504(7) C(221)-C(222) 1,467(11)
Gd(2)-N(122)#1 2,543(7) C(222)-C(223) 1,422(10)
Gd(2)-N(212) 2,649(7) C(222)-C(227) 1,424(11)
C(100)-N(121) 1,330(9) C(223)-O(221) 1,296(9)
C(100)-N(111) 1,333(9) C(223)-C(224) 1,420(11)
C(100)-N(131) 1,404(10) C(224)-C(225) 1,363(11)
N(111)-N(112) 1,396(8) C(225)-C(226) 1,388(10)
N(112)-C(111) 1,294(9) C(226)-C(227) 1,388(11)
C(111)-C(112) 1,490(11) C(226)-Br(22) 1,891(8)
C(112)-C(117) 1,412(11) O(221)-Gd(1)#1 2,265(5)
C(112)-C(113) 1,425(11) N(231)-N(232) 1,393(8)
C(113)-O(111) 1,358(9) O(1)-Gd(1)#1 2,406(6)
C(113)-C(114) 1,383(11) O(1)-Gd(2)#1 2,408(6)
C(114)-C(115) 1,381(11) O(91)-S(91) 1,519(6)
Tabelle 7.50: Bindungslängen in 14 (#1 -x,-y+2,-z)
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Bindungen Längen [Å] Bindungen Längen [Å]
C(115)-C(116) 1,396(12) S(91)-C(912) 1,735(10)
C(116)-C(117) 1,378(11) S(91)-C(911) 1,754(10)
C(116)-Br(11) 1,866(9) O(92)-S(92) 1,533(6)
N(121)-N(122) 1,398(8) S(92)-C(922) 1,727(9)
N(122)-C(121) 1,339(9) S(92)-C(921) 1,754(9)
N(122)-Gd(2)#1 2,543(7) S(81)-O(81) 1,516(7)
C(121)-N(131) 1,391(9) S(81)-C(811) 1,742(11)
C(121)-C(122) 1,464(10) S(81)-C(812) 1,784(11)
C(122)-C(127) 1,406(10) S(82)-O(82) 1,501(7)
C(122)-C(123) 1,436(10) S(82)-C(822) 1,733(10)
C(123)-O(121) 1,281(9) S(82)-C(821) 1,738(10)
C(123)-C(124) 1,408(11) S(83)-O(83) 1,504(8)
C(124)-C(125) 1,349(11) S(83)-C(832) 1,710(10)
C(125)-C(126) 1,372(10) S(83)-C(831) 1,766(9)
C(126)-C(127) 1,377(10) S(84)-O(84) 1,520(8)
C(126)-Br(12) 1,896(9) S(84)-C(842) 1,711(10)
O(121)-Gd(2)#1 2,246(6) S(84)-C(841) 1,763(11)
N(131)-N(132) 1,360(8) O(85)-S(85) 1,492(6)
N(132)-C(131) 1,266(10) S(85)-C(852) 1,733(11)
C(131)-C(132) 1,475(11) S(85)-C(851) 1,751(11)
C(132)-C(133) 1,401(11) S(8A)-O(8A) 1,544(11)
C(132)-C(137) 1,419(11) S(8A)-C(82A) 1,796(17)
C(133)-O(131) 1,363(10) S(8A)-C(81A) 1,80(3)
C(133)-C(134) 1,392(12) S(8B)-O(8B) 1,39(2)
C(134)-C(135) 1,378(12) S(8B)-C(82B) 1,79(4)
C(135)-C(136) 1,409(12) S(8B)-C(81B) 2,01(3)
C(136)-C(137) 1,384(11) O(8B)-O(86) 1,71(2)
C(136)-Br(13) 1,893(10) S(86)-C(861) 1,604(16)
C(200)-N(221) 1,312(9) S(86)-O(86) 1,718(13)
C(200)-N(231) 1,344(10) S(86)-C(862) 1,86(2)
C(200)-N(211) 1,354(10)
Tabelle 7.50: Bindungslängen in 14 (#1 -x,-y+2,-z)
Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
O(221)#1-Gd(1)-O(1) 133,86(19) C(127)-C(122)-C(123) 119,9(8)
O(221)#1-Gd(1)-O(111) 77,15(18) C(127)-C(122)-C(121) 122,0(7)
O(1)-Gd(1)-O(111) 134,95(19) C(123)-C(122)-C(121) 118,1(7)
O(221)#1-Gd(1)-O(1)#1 146,94(19) O(121)-C(123)-C(124) 121,4(8)
O(1)-Gd(1)-O(1)#1 73,6(2) O(121)-C(123)-C(122) 123,9(8)
O(111)-Gd(1)-O(1)#1 69,82(18) C(124)-C(123)-C(122) 114,6(8)
O(221)#1-Gd(1)-O(91) 75,95(19) C(125)-C(124)-C(123) 124,5(9)
O(1)-Gd(1)-O(91) 71,91(18) C(124)-C(125)-C(126) 120,3(8)
O(111)-Gd(1)-O(91) 91,60(17) C(125)-C(126)-C(127) 119,2(8)
O(1)#1-Gd(1)-O(91) 103,12(18) C(125)-C(126)-Br(12) 121,1(7)
O(221)#1-Gd(1)-N(121) 124,5(2) C(127)-C(126)-Br(12) 119,6(6)
O(1)-Gd(1)-N(121) 70,4(2) C(126)-C(127)-C(122) 121,4(8)
Tabelle 7.51: Winkel in 14 (#1 -x,-y+2,-z)
270
7 Anhang
Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
O(111)-Gd(1)-N(121) 124,1(2) C(123)-O(121)-Gd(2)#1 139,9(5)
O(1)#1-Gd(1)-N(121) 77,55(19) N(132)-N(131)-C(121) 121,7(7)
O(91)-Gd(1)-N(121) 140,4(2) N(132)-N(131)-C(100) 131,1(7)
O(221)#1-Gd(1)-N(222)#1 67,3(2) C(121)-N(131)-C(100) 107,1(7)
O(1)-Gd(1)-N(222)#1 79,0(2) C(131)-N(132)-N(131) 117,4(7)
O(111)-Gd(1)-N(222)#1 143,5(2) N(132)-C(131)-C(132) 117,6(9)
O(1)#1-Gd(1)-N(222)#1 145,5(2) C(133)-C(132)-C(137) 118,5(9)
O(91)-Gd(1)-N(222)#1 87,5(2) C(133)-C(132)-C(131) 120,5(9)
N(121)-Gd(1)-N(222)#1 73,8(2) C(137)-C(132)-C(131) 121,0(8)
O(221)#1-Gd(1)-N(112) 87,3(2) O(131)-C(133)-C(134) 123,3(9)
O(1)-Gd(1)-N(112) 130,0(2) O(131)-C(133)-C(132) 116,4(8)
O(111)-Gd(1)-N(112) 70,23(19) C(134)-C(133)-C(132) 120,2(9)
O(1)#1-Gd(1)-N(112) 83,0(2) C(135)-C(134)-C(133) 121,3(9)
O(91)-Gd(1)-N(112) 157,8(2) C(134)-C(135)-C(136) 118,9(9)
N(121)-Gd(1)-N(112) 61,6(2) C(137)-C(136)-C(135) 120,6(9)
N(222)#1-Gd(1)-N(112) 99,5(2) C(137)-C(136)-Br(13) 118,2(8)
O(221)#1-Gd(1)-Gd(1)#1 163,15(14) C(135)-C(136)-Br(13) 121,1(8)
O(1)-Gd(1)-Gd(1)#1 37,30(14) C(136)-C(137)-C(132) 120,3(9)
O(111)-Gd(1)-Gd(1)#1 102,60(13) N(221)-C(200)-N(231) 110,8(8)
O(1)#1-Gd(1)-Gd(1)#1 36,31(13) N(221)-C(200)-N(211) 124,7(9)
O(91)-Gd(1)-Gd(1)#1 87,23(13) N(231)-C(200)-N(211) 124,5(8)
N(121)-Gd(1)-Gd(1)#1 69,94(16) C(200)-N(211)-N(212) 115,1(7)
N(222)#1-Gd(1)-Gd(1)#1 113,77(16) C(211)-N(212)-N(211) 116,5(7)
N(112)-Gd(1)-Gd(1)#1 108,67(15) C(211)-N(212)-Gd(2) 125,6(6)
O(221)#1-Gd(1)-Gd(2) 110,78(13) N(211)-N(212)-Gd(2) 116,9(5)
O(1)-Gd(1)-Gd(2) 101,82(14) N(212)-C(211)-C(212) 124,3(8)
O(111)-Gd(1)-Gd(2) 34,99(13) C(213)-C(212)-C(217) 122,5(9)
O(1)#1-Gd(1)-Gd(2) 36,57(13) C(213)-C(212)-C(211) 124,3(8)
O(91)-Gd(1)-Gd(2) 90,53(12) C(217)-C(212)-C(211) 113,0(8)
N(121)-Gd(1)-Gd(2) 108,67(14) O(211)-C(213)-C(212) 125,1(9)
N(222)#1-Gd(1)-Gd(2) 177,53(15) O(211)-C(213)-C(214) 119,6(8)
N(112)-Gd(1)-Gd(2) 81,79(14) C(212)-C(213)-C(214) 115,3(9)
Gd(1)#1-Gd(1)-Gd(2) 67,618(14) C(215)-C(214)-C(213) 122,3(9)
O(121)#1-Gd(2)-O(211) 81,40(19) C(216)-C(215)-C(214) 120,5(9)
O(121)#1-Gd(2)-O(111) 96,92(19) C(215)-C(216)-C(217) 120,7(9)
O(211)-Gd(2)-O(111) 82,84(19) C(215)-C(216)-Br(21) 122,1(8)
O(121)#1-Gd(2)-O(1)#1 137,70(18) C(217)-C(216)-Br(21) 117,2(7)
O(211)-Gd(2)-O(1)#1 133,51(18) C(216)-C(217)-C(212) 118,7(8)
O(111)-Gd(2)-O(1)#1 70,57(18) C(213)-O(211)-Gd(2) 131,1(5)
O(121)#1-Gd(2)-O(92) 153,16(19) C(200)-N(221)-N(222) 107,2(7)
O(211)-Gd(2)-O(92) 80,17(19) C(200)-N(221)-Gd(2) 119,6(6)
O(111)-Gd(2)-O(92) 99,93(19) N(222)-N(221)-Gd(2) 131,9(5)
O(1)#1-Gd(2)-O(92) 68,29(18) C(221)-N(222)-N(221) 107,2(7)
O(121)#1-Gd(2)-N(221) 102,3(2) C(221)-N(222)-Gd(1)#1 134,6(6)
O(211)-Gd(2)-N(221) 129,1(2) N(221)-N(222)-Gd(1)#1 117,8(5)
O(111)-Gd(2)-N(221) 144,53(19) N(222)-C(221)-N(231) 110,3(8)
O(1)#1-Gd(2)-N(221) 75,2(2) N(222)-C(221)-C(222) 124,5(8)
Tabelle 7.51: Winkel in 14 (#1 -x,-y+2,-z)
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Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
O(92)-Gd(2)-N(221) 75,1(2) N(231)-C(221)-C(222) 125,1(8)
O(121)#1-Gd(2)-N(122)#1 68,1(2) C(223)-C(222)-C(227) 118,6(8)
O(211)-Gd(2)-N(122)#1 145,3(2) C(223)-C(222)-C(221) 119,7(8)
O(111)-Gd(2)-N(122)#1 84,64(19) C(227)-C(222)-C(221) 121,4(8)
O(1)#1-Gd(2)-N(122)#1 70,49(19) O(221)-C(223)-C(224) 121,7(8)
O(92)-Gd(2)-N(122)#1 134,0(2) O(221)-C(223)-C(222) 121,3(8)
N(221)-Gd(2)-N(122)#1 75,5(2) C(224)-C(223)-C(222) 117,0(8)
O(121)#1-Gd(2)-N(212) 73,9(2) C(225)-C(224)-C(223) 124,0(8)
O(211)-Gd(2)-N(212) 69,9(2) C(224)-C(225)-C(226) 118,5(8)
O(111)-Gd(2)-N(212) 152,1(2) C(225)-C(226)-C(227) 120,8(8)
O(1)#1-Gd(2)-N(212) 133,5(2) C(225)-C(226)-Br(22) 119,5(7)
O(92)-Gd(2)-N(212) 81,6(2) C(227)-C(226)-Br(22) 119,8(7)
N(221)-Gd(2)-N(212) 63,1(2) C(226)-C(227)-C(222) 121,0(8)
N(122)#1-Gd(2)-N(212) 114,5(2) C(223)-O(221)-Gd(1)#1 144,1(5)
O(121)#1-Gd(2)-Gd(1) 114,83(14) C(200)-N(231)-N(232) 124,8(7)
O(211)-Gd(2)-Gd(1) 115,40(14) C(200)-N(231)-C(221) 104,4(7)
O(111)-Gd(2)-Gd(1) 35,80(13) N(232)-N(231)-C(221) 129,8(7)
O(1)#1-Gd(2)-Gd(1) 36,54(13) Gd(1)-O(1)-Gd(1)#1 106,4(2)
O(92)-Gd(2)-Gd(1) 90,74(13) Gd(1)-O(1)-Gd(2)#1 127,7(2)
N(221)-Gd(2)-Gd(1) 108,73(14) Gd(1)#1-O(1)-Gd(2)#1 106,9(2)
N(122)#1-Gd(2)-Gd(1) 66,60(14) S(91)-O(91)-Gd(1) 125,1(3)
N(212)-Gd(2)-Gd(1) 169,91(16) O(91)-S(91)-C(912) 105,2(4)
N(121)-C(100)-N(111) 127,3(8) O(91)-S(91)-C(911) 104,7(4)
N(121)-C(100)-N(131) 107,7(7) C(912)-S(91)-C(911) 97,3(5)
N(111)-C(100)-N(131) 124,9(8) S(92)-O(92)-Gd(2) 143,7(3)
C(100)-N(111)-N(112) 107,4(7) O(92)-S(92)-C(922) 100,7(4)
C(111)-N(112)-N(111) 112,1(7) O(92)-S(92)-C(921) 107,1(4)
C(111)-N(112)-Gd(1) 124,1(6) C(922)-S(92)-C(921) 99,1(5)
N(111)-N(112)-Gd(1) 123,5(5) O(81)-S(81)-C(811) 107,2(5)
N(112)-C(111)-C(112) 124,5(8) O(81)-S(81)-C(812) 107,2(5)
C(117)-C(112)-C(113) 119,4(8) C(811)-S(81)-C(812) 94,4(6)
C(117)-C(112)-C(111) 116,1(8) O(82)-S(82)-C(822) 105,6(5)
C(113)-C(112)-C(111) 124,3(8) O(82)-S(82)-C(821) 105,1(5)
O(111)-C(113)-C(114) 122,1(8) C(822)-S(82)-C(821) 96,9(5)
O(111)-C(113)-C(112) 120,1(8) O(83)-S(83)-C(832) 106,3(5)
C(114)-C(113)-C(112) 117,8(8) O(83)-S(83)-C(831) 106,7(5)
C(115)-C(114)-C(113) 122,0(9) C(832)-S(83)-C(831) 99,1(5)
C(114)-C(115)-C(116) 120,7(9) O(84)-S(84)-C(842) 104,8(5)
C(117)-C(116)-C(115) 118,7(9) O(84)-S(84)-C(841) 105,7(5)
C(117)-C(116)-Br(11) 120,8(7) C(842)-S(84)-C(841) 97,6(5)
C(115)-C(116)-Br(11) 120,5(7) O(85)-S(85)-C(852) 107,7(5)
C(116)-C(117)-C(112) 121,3(9) O(85)-S(85)-C(851) 106,4(5)
C(113)-O(111)-Gd(2) 128,0(5) C(852)-S(85)-C(851) 96,4(5)
C(113)-O(111)-Gd(1) 120,8(5) O(8A)-S(8A)-C(82A) 108,2(8)
Gd(2)-O(111)-Gd(1) 109,2(2) O(8A)-S(8A)-C(81A) 97,0(10)
C(100)-N(121)-N(122) 108,9(7) C(82A)-S(8A)-C(81A) 96,5(10)
C(100)-N(121)-Gd(1) 119,7(6) O(8B)-S(8B)-C(82B) 103,4(18)
Tabelle 7.51: Winkel in 14 (#1 -x,-y+2,-z)
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Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
N(122)-N(121)-Gd(1) 131,1(5) O(8B)-S(8B)-C(81B) 105,4(14)
C(121)-N(122)-N(121) 108,2(7) C(82B)-S(8B)-C(81B) 85,2(15)
C(121)-N(122)-Gd(2)#1 132,7(6) S(8B)-O(8B)-O(86) 106,8(16)
N(121)-N(122)-Gd(2)#1 118,2(5) C(861)-S(86)-O(86) 116,5(9)
N(122)-C(121)-N(131) 108,1(7) C(861)-S(86)-C(862) 87,1(10)
N(122)-C(121)-C(122) 123,9(8) O(86)-S(86)-C(862) 108,3(10)
N(131)-C(121)-C(122) 128,0(7) O(8B)-O(86)-S(86) 135,7(12)
Tabelle 7.51: Winkel in 14 (#1 -x,-y+2,-z)
Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
Gd(1) 16(1) 23(1) 22(1) -8(1) 1(1) -6(1)
Gd(2) 18(1) 21(1) 23(1) -7(1) 0(1) -7(1)
N(111) 22(5) 23(5) 19(4) -7(4) 5(4) 0(4)
N(112) 20(4) 16(4) 26(5) -13(4) 4(4) 2(4)
C(111) 29(6) 24(6) 25(6) -5(5) -4(5) -2(5)
C(112) 29(6) 22(6) 28(6) -4(5) 4(5) -11(5)
C(113) 7(5) 32(6) 31(6) -3(5) 1(5) -5(5)
C(114) 16(5) 31(6) 28(6) -11(5) 12(5) -16(5)
C(115) 25(7) 34(6) 46(7) -18(6) 8(6) -4(5)
C(116) 29(6) 40(7) 31(6) -15(5) 5(5) -11(5)
C(117) 28(6) 21(6) 36(6) -19(5) 7(5) -1(5)
O(111) 16(3) 26(4) 24(4) -8(3) 6(3) -8(3)
Br(11) 26(1) 41(1) 46(1) -12(1) 1(1) 8(1)
N(121) 14(4) 26(5) 28(5) -7(4) 0(4) -13(4)
N(122) 22(5) 24(5) 20(4) -10(4) -2(4) -6(4)
C(121) 12(5) 19(5) 15(5) 4(4) 2(4) -8(4)
C(122) 19(5) 23(5) 21(5) -4(4) 5(4) -14(4)
C(123) 16(5) 23(6) 21(5) -12(5) -3(4) -1(4)
C(124) 46(7) 21(6) 34(6) -13(5) 10(5) -4(5)
C(125) 23(6) 17(6) 41(6) -12(5) 2(5) 1(5)
C(126) 29(6) 30(6) 22(6) -14(5) 0(4) -5(5)
C(127) 24(5) 23(5) 12(5) -10(4) 6(4) -10(4)
O(121) 24(4) 21(4) 35(4) -13(3) 6(3) -8(3)
Br(12) 24(1) 46(1) 54(1) -22(1) 16(1) -11(1)
N(131) 22(4) 19(4) 16(4) -4(4) 3(3) -3(4)
N(132) 22(5) 22(5) 22(5) -3(4) 9(4) -7(4)
C(131) 42(7) 36(7) 29(6) -11(5) 6(5) -24(6)
C(132) 22(6) 20(6) 26(6) -6(5) 5(5) -12(5)
C(133) 35(7) 24(6) 42(7) -2(5) 2(5) -9(5)
C(134) 83(10) 26(6) 45(7) -3(6) 21(7) -17(7)
C(135) 72(9) 31(7) 39(7) 6(6) 24(6) -21(6)
C(136) 44(7) 53(8) 29(6) -4(6) 7(5) -18(6)
C(137) 25(6) 47(7) 20(6) -10(5) 5(5) -15(5)
O(131) 55(5) 31(4) 64(5) -22(4) 32(4) -4(4)
Br(13) 46(1) 62(1) 50(1) -9(1) 22(1) -3(1)
Tabelle 7.52: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 14
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Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
N(211) 22(5) 38(5) 36(5) -28(4) -10(4) 1(4)
N(212) 28(5) 27(5) 22(5) -5(4) -5(4) -6(4)
C(211) 27(6) 38(6) 30(6) -22(5) 0(5) -16(5)
C(212) 27(6) 14(5) 42(7) -15(5) 3(5) -7(5)
C(213) 28(6) 23(6) 25(6) 2(5) 3(5) -22(5)
C(214) 24(6) 28(6) 36(6) -6(5) -11(5) -9(5)
C(215) 15(5) 37(7) 46(7) -6(6) -14(5) 6(5)
C(216) 23(6) 34(6) 50(7) -14(6) 2(5) 0(5)
C(217) 19(5) 24(6) 28(6) -7(5) -6(4) -3(5)
O(211) 25(4) 22(4) 26(4) -11(3) 2(3) -7(3)
Br(21) 37(1) 56(1) 66(1) -36(1) -4(1) 11(1)
N(221) 26(5) 16(4) 21(4) -10(4) 1(4) -7(4)
N(222) 9(4) 38(5) 27(5) -11(4) -2(4) -9(4)
C(221) 18(5) 22(5) 18(5) -5(5) 8(4) -7(4)
C(222) 15(5) 31(6) 26(6) -11(5) -3(4) 2(5)
C(223) 19(6) 20(6) 28(6) -6(5) 4(5) -6(4)
C(224) 15(5) 33(6) 31(6) -19(5) -2(5) -4(5)
C(225) 13(5) 36(6) 52(7) -26(6) -10(5) 2(5)
C(226) 21(6) 44(7) 37(6) -20(6) -13(5) 3(5)
C(227) 34(6) 31(6) 26(6) -15(5) -6(5) -2(5)
O(221) 18(4) 34(4) 24(4) -12(3) -5(3) -4(3)
Br(22) 36(1) 47(1) 52(1) -24(1) -21(1) 9(1)
N(231) 19(4) 24(4) 21(4) -9(4) -2(4) -4(4)
N(232) 17(5) 34(5) 87(7) -44(5) -29(4) 6(4)
O(1) 13(3) 29(4) 26(4) -5(3) 5(3) -10(3)
Tabelle 7.52: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 14
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7.5.14 [{{Ga(µ-OH)2}3(Br3L)}{{Ga(acac)}3(Br3L)}2] · n DMF (15)
Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
C(100) 4241(4) 3711(4) 6480(2) 19(2)
N(111) 3988(3) 4334(3) 6505(2) 20(1)
N(112) 3071(3) 3953(3) 6526(2) 19(1)
C(111) 2756(4) 4483(4) 6570(2) 23(2)
C(112) 1791(4) 4185(4) 6555(2) 18(2)
C(113) 1088(4) 3268(4) 6518(2) 19(2)
C(114) 204(4) 3116(4) 6521(2) 29(2)
C(115) 10(4) 3808(4) 6549(2) 27(2)
C(116) 703(5) 4689(4) 6571(2) 25(2)
C(117) 1584(4) 4880(4) 6582(2) 24(2)
O(111) 1211(3) 2579(3) 6476(1) 23(1)
Br(11) 437(1) 5645(1) 6562(1) 36(1)
Ga(11) 2308(1) 2555(1) 6460(1) 19(1)
N(121) 3625(3) 2830(3) 6502(2) 20(1)
N(122) 3969(3) 2269(3) 6423(2) 19(1)
C(121) 3456(4) 1413(4) 6444(2) 24(2)
C(122) 3646(4) 715(4) 6326(2) 23(2)
C(123) 4441(5) 888(4) 6194(2) 28(2)
C(124) 4507(5) 136(4) 6086(2) 47(2)
C(125) 3820(5) -746(4) 6104(3) 52(2)
C(126) 3077(5) -871(4) 6239(2) 40(2)
C(127) 2984(4) -167(4) 6346(2) 31(2)
O(121) 5127(3) 1714(3) 6179(1) 30(1)
Br(12) 2149(1) -2085(1) 6276(1) 56(1)
Ga(12) 5245(1) 2878(1) 6274(1) 20(1)
N(131) 5094(3) 3957(3) 6433(2) 22(1)
N(132) 5581(3) 4867(3) 6377(2) 17(1)
C(131) 6418(4) 5191(4) 6343(2) 23(2)
C(132) 7001(4) 6098(4) 6255(2) 18(2)
C(133) 6725(4) 6760(4) 6192(2) 20(2)
C(134) 7370(4) 7598(4) 6102(2) 24(2)
C(135) 8232(4) 7790(4) 6078(2) 27(2)
C(136) 8491(4) 7137(4) 6131(2) 25(2)
C(137) 7884(4) 6294(4) 6218(2) 24(2)
O(131) 5898(3) 6608(2) 6212(1) 25(1)
Br(13) 9698(1) 7407(1) 6100(1) 32(1)
Ga(13) 4869(1) 5549(1) 6326(1) 19(1)
C(200) 5037(4) 4088(4) 7467(2) 19(2)
N(211) 5311(3) 3489(3) 7446(2) 17(1)
N(212) 4615(3) 2619(3) 7473(1) 16(1)
C(211) 4795(4) 1960(4) 7432(2) 23(2)
C(212) 4169(4) 1034(4) 7454(2) 22(2)
C(213) 3299(4) 711(4) 7538(2) 21(2)
Tabelle 7.53: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 15
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Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
C(214) 2749(5) -214(4) 7539(2) 31(2)
C(215) 3049(5) -801(4) 7458(2) 35(2)
C(216) 3915(5) -486(4) 7366(2) 33(2)
C(217) 4455(4) 425(4) 7367(2) 27(2)
O(211) 3008(3) 1262(3) 7633(1) 27(1)
Br(21) 4325(1) -1285(1) 7250(1) 53(1)
Ga(21) 3440(1) 2513(1) 7566(1) 20(1)
N(221) 5621(3) 4963(3) 7442(2) 18(1)
N(222) 6462(3) 5109(3) 7401(2) 18(1)
C(221) 7075(4) 5936(4) 7372(2) 23(2)
C(222) 8000(4) 6225(4) 7326(2) 18(2)
C(223) 8334(4) 5636(4) 7302(2) 24(2)
C(224) 9240(4) 6000(4) 7266(2) 31(2)
C(225) 9788(5) 6915(5) 7246(2) 35(2)
C(226) 9425(4) 7483(4) 7267(2) 28(2)
C(227) 8559(4) 7149(4) 7305(2) 23(2)
O(221) 7822(3) 4741(3) 7304(1) 29(1)
Br(22) 10171(1) 8738(1) 7220(1) 42(1)
Ga(22) 6602(1) 3996(1) 7382(1) 21(1)
N(231) 4188(3) 3825(3) 7517(2) 22(1)
N(232) 4040(3) 4557(3) 7541(2) 18(1)
C(231) 3234(4) 4384(4) 7584(2) 19(2)
C(232) 2981(4) 5041(4) 7633(2) 13(1)
C(233) 3586(4) 5987(4) 7637(2) 24(2)
C(234) 3248(5) 6560(4) 7693(2) 36(2)
C(235) 2346(5) 6245(4) 7729(2) 31(2)
C(236) 1763(4) 5302(4) 7732(2) 23(2)
C(237) 2084(4) 4725(4) 7686(2) 21(2)
O(231) 4421(3) 6320(3) 7586(2) 35(1)
Br(23) 565(1) 4882(1) 7816(1) 34(1)
Ga(23) 5117(1) 5786(1) 7496(1) 21(1)
C(300) 5875(4) 4493(4) 8470(2) 18(2)
N(311) 5619(3) 5128(3) 8491(2) 19(1)
N(312) 4762(3) 4769(3) 8589(2) 21(1)
C(311) 4428(4) 5300(4) 8600(2) 22(2)
C(312) 3605(4) 5076(4) 8733(2) 16(1)
C(313) 3017(4) 4224(4) 8858(2) 20(2)
C(314) 2236(4) 4127(4) 8980(2) 22(2)
C(315) 2042(4) 4809(4) 8992(2) 22(2)
C(316) 2635(4) 5643(4) 8879(2) 24(2)
C(317) 3397(4) 5769(4) 8749(2) 22(2)
O(311) 3161(3) 3529(3) 8852(1) 23(1)
Br(31) 2386(1) 6608(1) 8902(1) 31(1)
Ga(31) 4144(1) 3444(1) 8704(1) 19(1)
N(321) 5262(3) 3612(3) 8491(2) 18(1)
N(322) 5664(3) 3079(3) 8495(2) 17(1)
Tabelle 7.53: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 15
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Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
C(321) 8096(4) 5980(4) 8387(2) 24(2)
C(322) 5453(4) 1571(4) 8513(2) 20(2)
C(323) 6387(4) 1807(4) 8545(2) 26(2)
C(324) 6577(5) 1091(4) 8553(2) 43(2)
C(325) 5890(5) 198(5) 8527(2) 40(2)
C(326) 5001(4) -7(4) 8507(2) 28(2)
C(327) 4774(4) 665(4) 8501(2) 25(2)
Br(32) 4059(1) -1250(1) 8499(1) 37(1)
O(321) 7075(3) 2647(3) 8579(1) 26(1)
Ga(32) 7053(1) 3738(1) 8521(1) 21(1)
N(331) 6713(3) 4728(3) 8420(2) 19(1)
N(332) 7274(3) 5677(3) 8451(2) 21(1)
C(331) 5147(4) 2217(4) 8493(2) 23(2)
C(332) 8794(4) 6936(4) 8435(2) 23(2)
C(333) 8637(4) 7653(4) 8526(2) 36(2)
C(334) 9384(5) 8554(4) 8543(3) 53(2)
C(335) 10217(5) 8725(4) 8499(2) 49(2)
C(336) 10354(4) 8020(4) 8424(2) 32(2)
C(337) 9658(4) 7123(4) 8387(2) 27(2)
O(331) 7858(3) 7541(3) 8594(1) 34(1)
Br(33) 11559(1) 8268(1) 8372(1) 42(1)
Ga(33) 6713(1) 6448(1) 8577(1) 21(1)
O(1) 2461(3) 2306(2) 7076(1) 23(1)
O(2) 6151(3) 3164(3) 6869(1) 24(1)
O(3) 5259(3) 6140(2) 6946(1) 23(1)
O(4) 3290(3) 2801(2) 8106(1) 25(1)
O(5) 6973(3) 3560(2) 7889(1) 23(1)
O(6) 6164(3) 6545(2) 7962(1) 26(1)
O(11) 2120(3) 2669(3) 5809(1) 28(1)
O(12) 1576(3) 1243(3) 6296(1) 26(1)
C(11) 1659(5) 2351(5) 5037(2) 56(2)
C(12) 1651(5) 2050(5) 5486(2) 36(2)
C(13) 1149(5) 1129(4) 5525(2) 46(2)
C(14) 1129(5) 777(4) 5906(3) 32(2)
C(15) 571(5) -235(4) 5909(2) 50(2)
O(21) 6382(3) 3469(3) 6089(1) 24(1)
O(22) 4511(3) 2716(3) 5648(1) 28(1)
C(21) 7450(5) 3742(5) 5680(2) 47(2)
C(22) 6446(5) 3366(4) 5693(3) 29(2)
C(23) 5725(5) 2992(5) 5323(2) 39(2)
C(24) 4804(5) 2726(4) 5309(2) 33(2)
C(25) 4078(5) 2450(5) 4864(2) 45(2)
O(31) 4392(3) 4957(3) 5688(1) 24(1)
O(32) 4075(3) 6067(3) 6189(1) 26(1)
C(31) 3690(5) 4605(5) 4931(2) 41(2)
C(32) 3839(5) 5032(4) 5375(2) 28(2)
Tabelle 7.53: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 15
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7 Anhang
Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
C(33) 3395(5) 5507(5) 5428(2) 37(2)
C(34) 3539(5) 6007(4) 5803(3) 30(2)
C(35) 3103(5) 6571(5) 5821(2) 54(2)
O(41) 4961(3) 3982(3) 9322(1) 31(1)
O(42) 3677(3) 2237(3) 8867(1) 27(1)
C(41) 5492(5) 4137(5) 10099(2) 58(2)
C(42) 4916(5) 3552(6) 9656(2) 40(2)
C(43) 4375(6) 2619(5) 9635(3) 43(2)
C(44) 3789(5) 2010(5) 9255(3) 35(2)
C(45) 3208(6) 1018(5) 9262(2) 66(3)
O(51) 7196(3) 3986(3) 9163(2) 31(1)
O(52) 8403(3) 4428(3) 8633(1) 26(1)
C(51) 7828(5) 4427(5) 9934(2) 46(2)
C(52) 7933(6) 4375(5) 9469(2) 33(2)
C(53) 8850(5) 4753(5) 9403(2) 44(2)
C(54) 9007(5) 4732(4) 8998(3) 28(2)
C(55) 9997(4) 5136(5) 8973(2) 48(2)
O(61) 6186(3) 7142(3) 8749(1) 25(1)
O(62) 7150(3) 6368(3) 9213(1) 32(1)
C(61) 5901(5) 8091(5) 9165(2) 46(2)
C(62) 6313(5) 7501(4) 9135(3) 29(2)
C(63) 6770(6) 7353(5) 9519(3) 54(2)
C(64) 7136(5) 6768(5) 9554(3) 38(2)
C(65) 7537(6) 6609(5) 9991(2) 61(3)
Tabelle 7.53: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 15
Bindungen Längen [Å] Bindungen Längen [Å]
C(100)-N(111) 1,340(7) C(234)-C(235) 1,392(8)
C(100)-N(131) 1,350(7) C(235)-C(236) 1,418(8)
C(100)-N(121) 1,360(7) C(236)-C(237) 1,363(7)
N(111)-N(112) 1,388(6) C(236)-Br(23) 1,893(6)
N(111)-Ga(13) 2,058(5) O(231)-Ga(23) 1,884(4)
N(112)-C(111) 1,281(7) Ga(23)-O(6) 1,863(4)
N(112)-Ga(11) 2,058(4) Ga(23)-O(3) 1,867(4)
C(111)-C(112) 1,454(8) C(300)-N(331) 1,332(7)
C(112)-C(117) 1,403(7) C(300)-N(321) 1,359(7)
C(112)-C(113) 1,409(8) C(300)-N(311) 1,361(7)
C(113)-O(111) 1,305(6) N(311)-N(312) 1,394(6)
C(113)-C(114) 1,403(8) N(311)-Ga(33) 2,060(5)
C(114)-C(115) 1,384(8) N(312)-C(311) 1,291(7)
C(115)-C(116) 1,369(8) N(312)-Ga(31) 2,053(5)
C(116)-C(117) 1,365(8) C(311)-C(312) 1,431(8)
C(116)-Br(11) 1,898(6) C(312)-C(317) 1,399(7)
O(111)-Ga(11) 1,908(4) C(312)-C(313) 1,428(8)
Ga(11)-O(12) 1,939(4) C(313)-O(311) 1,327(6)
Tabelle 7.54: Bindungslängen in 15
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Bindungen Längen [Å] Bindungen Längen [Å]
Ga(11)-O(1) 1,975(4) C(313)-C(314) 1,405(8)
Ga(11)-O(11) 2,024(4) C(314)-C(315) 1,361(7)
Ga(11)-N(121) 2,028(5) C(315)-C(316) 1,391(8)
N(121)-N(122) 1,397(6) C(316)-C(317) 1,371(8)
N(122)-C(121) 1,294(7) C(316)-Br(31) 1,901(6)
N(122)-Ga(12) 2,073(5) O(311)-Ga(31) 1,914(4)
C(121)-C(122) 1,446(8) Ga(31)-O(42) 1,937(4)
C(122)-C(127) 1,381(8) Ga(31)-O(4) 1,989(4)
C(122)-C(123) 1,406(8) Ga(31)-O(41) 1,997(4)
C(123)-O(121) 1,328(7) Ga(31)-N(321) 2,058(5)
C(123)-C(124) 1,389(8) N(321)-N(322) 1,384(6)
C(124)-C(125) 1,393(9) N(322)-C(331) 1,290(7)
C(125)-C(126) 1,349(9) N(322)-Ga(32) 2,044(5)
C(126)-C(127) 1,337(8) C(321)-N(332) 1,302(7)
C(126)-Br(12) 1,918(6) C(321)-C(332) 1,450(8)
O(121)-Ga(12) 1,909(4) C(322)-C(327) 1,396(8)
Ga(12)-O(21) 1,934(4) C(322)-C(323) 1,417(8)
Ga(12)-O(2) 2,002(4) C(322)-C(331) 1,432(7)
Ga(12)-O(22) 2,005(4) C(323)-O(321) 1,315(7)
Ga(12)-N(131) 2,055(5) C(323)-C(324) 1,413(8)
N(131)-N(132) 1,393(6) C(324)-C(325) 1,377(8)
N(132)-C(131) 1,287(7) C(325)-C(326) 1,365(8)
N(132)-Ga(13) 2,043(5) C(326)-C(327) 1,382(8)
C(131)-C(132) 1,444(8) C(326)-Br(32) 1,925(6)
C(132)-C(137) 1,408(8) O(321)-Ga(32) 1,895(4)
C(132)-C(133) 1,425(8) Ga(32)-O(52) 1,940(4)
C(133)-O(131) 1,323(7) Ga(32)-O(5) 1,966(4)
C(133)-C(134) 1,394(8) Ga(32)-O(51) 1,991(4)
C(134)-C(135) 1,364(8) Ga(32)-N(331) 2,049(5)
C(135)-C(136) 1,388(8) N(331)-N(332) 1,406(6)
C(136)-C(137) 1,376(8) N(332)-Ga(33) 2,054(5)
C(136)-Br(13) 1,905(6) C(332)-C(337) 1,393(8)
O(131)-Ga(13) 1,914(4) C(332)-C(333) 1,417(8)
Ga(13)-O(32) 1,933(4) C(333)-O(331) 1,318(7)
Ga(13)-O(3) 1,985(4) C(333)-C(334) 1,424(8)
Ga(13)-O(31) 2,020(4) C(334)-C(335) 1,345(9)
C(200)-N(211) 1,326(7) C(335)-C(336) 1,365(8)
C(200)-N(231) 1,340(7) C(336)-C(337) 1,381(8)
C(200)-N(221) 1,343(7) C(336)-Br(33) 1,934(6)
N(211)-N(212) 1,393(6) O(331)-Ga(33) 1,913(4)
N(211)-Ga(22) 1,995(5) Ga(33)-O(61) 1,943(4)
N(212)-C(211) 1,318(7) Ga(33)-O(6) 1,991(4)
N(212)-Ga(21) 2,016(5) Ga(33)-O(62) 1,997(4)
C(211)-C(212) 1,421(7) O(11)-C(12) 1,243(7)
C(212)-C(217) 1,398(8) O(12)-C(14) 1,288(7)
C(212)-C(213) 1,400(8) C(11)-C(12) 1,510(8)
C(213)-O(211) 1,323(6) C(12)-C(13) 1,396(9)
Tabelle 7.54: Bindungslängen in 15
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Bindungen Längen [Å] Bindungen Längen [Å]
C(213)-C(214) 1,385(8) C(13)-C(14) 1,347(9)
C(214)-C(215) 1,378(8) C(14)-C(15) 1,509(8)
C(215)-C(216) 1,407(9) O(21)-C(22) 1,291(7)
C(216)-C(217) 1,362(8) O(22)-C(24) 1,275(7)
C(216)-Br(21) 1,881(6) C(21)-C(22) 1,518(8)
O(211)-Ga(21) 1,920(4) C(22)-C(23) 1,346(8)
Ga(21)-O(4) 1,868(4) C(23)-C(24) 1,395(9)
Ga(21)-O(1) 1,869(4) C(24)-C(25) 1,522(9)
Ga(21)-N(231) 1,989(5) O(31)-C(32) 1,253(7)
N(221)-N(222) 1,370(6) O(32)-C(34) 1,307(7)
N(221)-Ga(23) 2,002(4) C(31)-C(32) 1,471(8)
N(222)-C(221) 1,300(7) C(32)-C(33) 1,388(9)
N(222)-Ga(22) 2,033(5) C(33)-C(34) 1,345(9)
C(221)-C(222) 1,449(8) C(34)-C(35) 1,487(8)
C(222)-C(223) 1,390(8) O(41)-C(42) 1,285(8)
C(222)-C(227) 1,398(8) O(42)-C(44) 1,286(7)
C(223)-O(221) 1,336(6) C(41)-C(42) 1,504(9)
C(223)-C(224) 1,389(8) C(42)-C(43) 1,383(10)
C(224)-C(225) 1,383(8) C(43)-C(44) 1,376(9)
C(225)-C(226) 1,393(8) C(44)-C(45) 1,487(9)
C(226)-C(227) 1,335(8) O(51)-C(52) 1,242(8)
C(226)-Br(22) 1,909(6) O(52)-C(54) 1,246(7)
O(221)-Ga(22) 1,910(4) C(51)-C(52) 1,520(8)
Ga(22)-O(2) 1,870(4) C(52)-C(53) 1,438(9)
Ga(22)-O(5) 1,879(4) C(53)-C(54) 1,366(9)
N(231)-N(232) 1,399(6) C(54)-C(55) 1,501(9)
N(232)-C(231) 1,299(7) O(61)-C(62) 1,273(7)
N(232)-Ga(23) 2,033(5) O(62)-C(64) 1,276(7)
C(231)-C(232) 1,407(7) C(61)-C(62) 1,501(8)
C(232)-C(237) 1,404(8) C(62)-C(63) 1,377(9)
C(232)-C(233) 1,423(8) C(63)-C(64) 1,409(9)
C(233)-O(231) 1,301(7) C(64)-C(65) 1,478(9)
C(233)-C(234) 1,389(8)
Tabelle 7.54: Bindungslängen in 15
Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
N(111)-C(100)-N(131) 120,2(5) C(234)-C(235)-C(236) 118,6(6)
N(111)-C(100)-N(121) 119,0(5) C(237)-C(236)-C(235) 119,6(6)
N(131)-C(100)-N(121) 120,8(5) C(237)-C(236)-Br(23) 121,7(5)
C(100)-N(111)-N(112) 112,4(5) C(235)-C(236)-Br(23) 118,7(5)
C(100)-N(111)-Ga(13) 113,3(4) C(236)-C(237)-C(232) 121,6(6)
N(112)-N(111)-Ga(13) 131,6(4) C(233)-O(231)-Ga(23) 133,0(4)
C(111)-N(112)-N(111) 118,5(5) O(6)-Ga(23)-O(3) 112,78(17)
C(111)-N(112)-Ga(11) 125,2(4) O(6)-Ga(23)-O(231) 95,07(18)
N(111)-N(112)-Ga(11) 116,2(4) O(3)-Ga(23)-O(231) 97,43(17)
N(112)-C(111)-C(112) 125,0(5) O(6)-Ga(23)-N(221) 90,48(18)
Tabelle 7.55: Winkel in 15
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7 Anhang
Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
C(117)-C(112)-C(113) 120,3(6) O(3)-Ga(23)-N(221) 91,81(17)
C(117)-C(112)-C(111) 115,6(5) O(231)-Ga(23)-N(221) 166,41(19)
C(113)-C(112)-C(111) 124,1(5) O(6)-Ga(23)-N(232) 124,98(18)
O(111)-C(113)-C(114) 119,8(5) O(3)-Ga(23)-N(232) 121,06(18)
O(111)-C(113)-C(112) 124,4(5) O(231)-Ga(23)-N(232) 88,86(19)
C(114)-C(113)-C(112) 115,8(6) N(221)-Ga(23)-N(232) 77,82(19)
C(115)-C(114)-C(113) 123,3(6) N(331)-C(300)-N(321) 120,1(5)
C(116)-C(115)-C(114) 119,4(6) N(331)-C(300)-N(311) 120,4(5)
C(117)-C(116)-C(115) 119,9(6) N(321)-C(300)-N(311) 119,5(5)
C(117)-C(116)-Br(11) 119,6(5) C(300)-N(311)-N(312) 111,6(4)
C(115)-C(116)-Br(11) 120,5(5) C(300)-N(311)-Ga(33) 113,7(4)
C(116)-C(117)-C(112) 121,3(6) N(312)-N(311)-Ga(33) 131,1(4)
C(113)-O(111)-Ga(11) 130,1(4) C(311)-N(312)-N(311) 117,2(5)
O(111)-Ga(11)-O(12) 90,43(17) C(311)-N(312)-Ga(31) 125,9(4)
O(111)-Ga(11)-O(1) 89,52(16) N(311)-N(312)-Ga(31) 116,9(3)
O(12)-Ga(11)-O(1) 85,36(17) N(312)-C(311)-C(312) 124,7(6)
O(111)-Ga(11)-O(11) 92,88(17) C(317)-C(312)-C(313) 119,3(5)
O(12)-Ga(11)-O(11) 88,70(17) C(317)-C(312)-C(311) 115,7(5)
O(1)-Ga(11)-O(11) 173,61(16) C(313)-C(312)-C(311) 125,0(5)
O(111)-Ga(11)-N(121) 167,05(18) O(311)-C(313)-C(314) 119,7(5)
O(12)-Ga(11)-N(121) 102,38(17) O(311)-C(313)-C(312) 123,3(5)
O(1)-Ga(11)-N(121) 89,62(17) C(314)-C(313)-C(312) 117,0(5)
O(11)-Ga(11)-N(121) 89,36(18) C(315)-C(314)-C(313) 122,9(5)
O(111)-Ga(11)-N(112) 91,11(18) C(314)-C(315)-C(316) 119,4(6)
O(12)-Ga(11)-N(112) 170,75(18) C(317)-C(316)-C(315) 120,2(6)
O(1)-Ga(11)-N(112) 103,77(17) C(317)-C(316)-Br(31) 119,8(5)
O(11)-Ga(11)-N(112) 82,11(17) C(315)-C(316)-Br(31) 120,0(5)
N(121)-Ga(11)-N(112) 76,55(19) C(316)-C(317)-C(312) 121,2(6)
C(100)-N(121)-N(122) 110,7(5) C(313)-O(311)-Ga(31) 129,8(4)
C(100)-N(121)-Ga(11) 114,7(4) O(311)-Ga(31)-O(42) 91,17(16)
N(122)-N(121)-Ga(11) 131,7(4) O(311)-Ga(31)-O(4) 89,35(16)
C(121)-N(122)-N(121) 116,9(5) O(42)-Ga(31)-O(4) 85,04(17)
C(121)-N(122)-Ga(12) 126,0(4) O(311)-Ga(31)-O(41) 90,66(17)
N(121)-N(122)-Ga(12) 117,1(3) O(42)-Ga(31)-O(41) 89,85(18)
N(122)-C(121)-C(122) 124,8(6) O(4)-Ga(31)-O(41) 174,89(16)
C(127)-C(122)-C(123) 120,0(6) O(311)-Ga(31)-N(312) 91,12(18)
C(127)-C(122)-C(121) 116,0(6) O(42)-Ga(31)-N(312) 173,83(19)
C(123)-C(122)-C(121) 124,0(5) O(4)-Ga(31)-N(312) 100,71(17)
O(121)-C(123)-C(124) 119,3(6) O(41)-Ga(31)-N(312) 84,40(18)
O(121)-C(123)-C(122) 124,1(5) O(311)-Ga(31)-N(321) 167,51(17)
C(124)-C(123)-C(122) 116,5(6) O(42)-Ga(31)-N(321) 101,19(17)
C(123)-C(124)-C(125) 121,9(7) O(4)-Ga(31)-N(321) 89,96(17)
C(126)-C(125)-C(124) 119,0(6) O(41)-Ga(31)-N(321) 91,13(18)
C(127)-C(126)-C(125) 121,1(6) N(312)-Ga(31)-N(321) 76,76(19)
C(127)-C(126)-Br(12) 120,2(5) C(300)-N(321)-N(322) 111,4(5)
C(125)-C(126)-Br(12) 118,7(5) C(300)-N(321)-Ga(31) 113,5(4)
C(126)-C(127)-C(122) 121,4(6) N(322)-N(321)-Ga(31) 131,7(3)
Tabelle 7.55: Winkel in 15
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7 Anhang
Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
C(123)-O(121)-Ga(12) 130,8(4) C(331)-N(322)-N(321) 118,2(5)
O(121)-Ga(12)-O(21) 91,88(17) C(331)-N(322)-Ga(32) 125,1(4)
O(121)-Ga(12)-O(2) 90,44(17) N(321)-N(322)-Ga(32) 116,7(3)
O(21)-Ga(12)-O(2) 82,32(17) N(332)-C(321)-C(332) 124,3(6)
O(121)-Ga(12)-O(22) 91,49(17) C(327)-C(322)-C(323) 119,8(5)
O(21)-Ga(12)-O(22) 89,03(17) C(327)-C(322)-C(331) 116,4(6)
O(2)-Ga(12)-O(22) 171,20(17) C(323)-C(322)-C(331) 123,7(6)
O(121)-Ga(12)-N(131) 166,20(19) O(321)-C(323)-C(324) 119,2(6)
O(21)-Ga(12)-N(131) 101,88(18) O(321)-C(323)-C(322) 123,7(5)
O(2)-Ga(12)-N(131) 90,41(17) C(324)-C(323)-C(322) 117,2(6)
O(22)-Ga(12)-N(131) 89,76(18) C(325)-C(324)-C(323) 122,0(6)
O(121)-Ga(12)-N(122) 89,97(18) C(326)-C(325)-C(324) 119,7(6)
O(21)-Ga(12)-N(122) 174,97(18) C(325)-C(326)-C(327) 120,9(6)
O(2)-Ga(12)-N(122) 102,34(17) C(325)-C(326)-Br(32) 119,3(5)
O(22)-Ga(12)-N(122) 86,25(18) C(327)-C(326)-Br(32) 119,8(5)
N(131)-Ga(12)-N(122) 76,40(19) C(326)-C(327)-C(322) 120,4(6)
C(100)-N(131)-N(132) 111,6(5) C(323)-O(321)-Ga(32) 130,2(4)
C(100)-N(131)-Ga(12) 113,9(4) O(321)-Ga(32)-O(52) 90,60(17)
N(132)-N(131)-Ga(12) 131,5(4) O(321)-Ga(32)-O(5) 89,14(16)
C(131)-N(132)-N(131) 117,5(5) O(52)-Ga(32)-O(5) 87,66(17)
C(131)-N(132)-Ga(13) 125,9(4) O(321)-Ga(32)-O(51) 92,65(17)
N(131)-N(132)-Ga(13) 116,6(4) O(52)-Ga(32)-O(51) 89,71(18)
N(132)-C(131)-C(132) 125,1(5) O(5)-Ga(32)-O(51) 176,83(17)
C(137)-C(132)-C(133) 120,4(5) O(321)-Ga(32)-N(322) 90,99(18)
C(137)-C(132)-C(131) 115,1(5) O(52)-Ga(32)-N(322) 171,70(19)
C(133)-C(132)-C(131) 124,5(5) O(5)-Ga(32)-N(322) 100,52(17)
O(131)-C(133)-C(134) 119,8(5) O(51)-Ga(32)-N(322) 82,08(18)
O(131)-C(133)-C(132) 123,2(5) O(321)-Ga(32)-N(331) 167,29(18)
C(134)-C(133)-C(132) 117,0(6) O(52)-Ga(32)-N(331) 102,06(18)
C(135)-C(134)-C(133) 122,2(6) O(5)-Ga(32)-N(331) 90,21(17)
C(134)-C(135)-C(136) 120,6(6) O(51)-Ga(32)-N(331) 88,62(18)
C(137)-C(136)-C(135) 120,1(6) N(322)-Ga(32)-N(331) 76,65(18)
C(137)-C(136)-Br(13) 119,3(5) C(300)-N(331)-N(332) 111,2(5)
C(135)-C(136)-Br(13) 120,6(4) C(300)-N(331)-Ga(32) 113,6(4)
C(136)-C(137)-C(132) 119,7(6) N(332)-N(331)-Ga(32) 131,6(4)
C(133)-O(131)-Ga(13) 130,2(4) C(321)-N(332)-N(331) 116,3(5)
O(131)-Ga(13)-O(32) 91,66(16) C(321)-N(332)-Ga(33) 126,3(4)
O(131)-Ga(13)-O(3) 89,26(16) N(331)-N(332)-Ga(33) 117,3(4)
O(32)-Ga(13)-O(3) 86,98(17) N(322)-C(331)-C(322) 125,7(6)
O(131)-Ga(13)-O(31) 92,16(16) C(337)-C(332)-C(333) 120,6(5)
O(32)-Ga(13)-O(31) 89,21(17) C(337)-C(332)-C(321) 115,6(6)
O(3)-Ga(13)-O(31) 175,97(16) C(333)-C(332)-C(321) 123,8(6)
O(131)-Ga(13)-N(132) 91,16(18) O(331)-C(333)-C(332) 124,7(6)
O(32)-Ga(13)-N(132) 170,90(19) O(331)-C(333)-C(334) 118,7(6)
O(3)-Ga(13)-N(132) 101,71(17) C(332)-C(333)-C(334) 116,6(6)
O(31)-Ga(13)-N(132) 82,04(17) C(335)-C(334)-C(333) 122,1(7)
O(131)-Ga(13)-N(111) 167,10(18) C(334)-C(335)-C(336) 119,8(6)
Tabelle 7.55: Winkel in 15
282
7 Anhang
Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
O(32)-Ga(13)-N(111) 101,02(18) C(335)-C(336)-C(337) 122,0(6)
O(3)-Ga(13)-N(111) 89,02(17) C(335)-C(336)-Br(33) 119,7(5)
O(31)-Ga(13)-N(111) 90,43(17) C(337)-C(336)-Br(33) 118,3(5)
N(132)-Ga(13)-N(111) 76,68(18) C(336)-C(337)-C(332) 118,9(6)
N(211)-C(200)-N(231) 120,3(5) C(333)-O(331)-Ga(33) 130,0(4)
N(211)-C(200)-N(221) 119,4(6) O(331)-Ga(33)-O(61) 91,19(17)
N(231)-C(200)-N(221) 120,3(5) O(331)-Ga(33)-O(6) 89,80(17)
C(200)-N(211)-N(212) 111,4(5) O(61)-Ga(33)-O(6) 84,64(17)
C(200)-N(211)-Ga(22) 115,2(4) O(331)-Ga(33)-O(62) 93,16(18)
N(212)-N(211)-Ga(22) 133,4(4) O(61)-Ga(33)-O(62) 89,34(17)
C(211)-N(212)-N(211) 116,5(5) O(6)-Ga(33)-O(62) 173,34(17)
C(211)-N(212)-Ga(21) 127,6(4) O(331)-Ga(33)-N(332) 90,64(18)
N(211)-N(212)-Ga(21) 116,0(3) O(61)-Ga(33)-N(332) 174,75(18)
N(212)-C(211)-C(212) 124,1(6) O(6)-Ga(33)-N(332) 100,29(17)
C(217)-C(212)-C(213) 119,9(5) O(62)-Ga(33)-N(332) 85,65(18)
C(217)-C(212)-C(211) 115,6(6) O(331)-Ga(33)-N(311) 166,40(18)
C(213)-C(212)-C(211) 124,4(6) O(61)-Ga(33)-N(311) 102,23(18)
O(211)-C(213)-C(214) 119,4(6) O(6)-Ga(33)-N(311) 89,33(17)
O(211)-C(213)-C(212) 122,2(5) O(62)-Ga(33)-N(311) 89,18(18)
C(214)-C(213)-C(212) 118,3(6) N(332)-Ga(33)-N(311) 76,18(19)
C(215)-C(214)-C(213) 120,8(6) Ga(21)-O(1)-Ga(11) 137,6(2)
C(214)-C(215)-C(216) 121,3(6) Ga(22)-O(2)-Ga(12) 135,4(2)
C(217)-C(216)-C(215) 117,6(6) Ga(23)-O(3)-Ga(13) 137,8(2)
C(217)-C(216)-Br(21) 120,8(5) Ga(21)-O(4)-Ga(31) 135,3(2)
C(215)-C(216)-Br(21) 121,5(5) Ga(22)-O(5)-Ga(32) 135,8(2)
C(216)-C(217)-C(212) 122,0(6) Ga(23)-O(6)-Ga(33) 136,4(2)
C(213)-O(211)-Ga(21) 131,6(4) C(12)-O(11)-Ga(11) 128,1(4)
O(4)-Ga(21)-O(1) 113,88(17) C(14)-O(12)-Ga(11) 128,2(4)
O(4)-Ga(21)-O(211) 93,90(17) O(11)-C(12)-C(13) 123,5(6)
O(1)-Ga(21)-O(211) 97,20(16) O(11)-C(12)-C(11) 115,6(6)
O(4)-Ga(21)-N(231) 91,20(18) C(13)-C(12)-C(11) 120,8(6)
O(1)-Ga(21)-N(231) 92,78(18) C(14)-C(13)-C(12) 126,1(7)
O(211)-Ga(21)-N(231) 165,84(19) O(12)-C(14)-C(13) 125,1(6)
O(4)-Ga(21)-N(212) 125,63(17) O(12)-C(14)-C(15) 113,4(6)
O(1)-Ga(21)-N(212) 119,64(17) C(13)-C(14)-C(15) 121,6(6)
O(211)-Ga(21)-N(212) 88,52(17) C(22)-O(21)-Ga(12) 125,9(4)
N(231)-Ga(21)-N(212) 77,79(19) C(24)-O(22)-Ga(12) 124,7(4)
C(200)-N(221)-N(222) 112,2(5) O(21)-C(22)-C(23) 125,6(6)
C(200)-N(221)-Ga(23) 114,6(4) O(21)-C(22)-C(21) 112,4(6)
N(222)-N(221)-Ga(23) 133,2(4) C(23)-C(22)-C(21) 122,0(7)
C(221)-N(222)-N(221) 116,8(5) C(22)-C(23)-C(24) 124,4(7)
C(221)-N(222)-Ga(22) 127,2(4) O(22)-C(24)-C(23) 124,8(7)
N(221)-N(222)-Ga(22) 116,0(3) O(22)-C(24)-C(25) 115,5(6)
N(222)-C(221)-C(222) 125,0(6) C(23)-C(24)-C(25) 119,7(6)
C(223)-C(222)-C(227) 120,5(6) C(32)-O(31)-Ga(13) 127,9(4)
C(223)-C(222)-C(221) 123,3(5) C(34)-O(32)-Ga(13) 127,7(4)
C(227)-C(222)-C(221) 116,2(6) O(31)-C(32)-C(33) 123,4(6)
Tabelle 7.55: Winkel in 15
283
7 Anhang
Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
O(221)-C(223)-C(224) 118,9(6) O(31)-C(32)-C(31) 116,5(6)
O(221)-C(223)-C(222) 123,3(6) C(33)-C(32)-C(31) 120,1(6)
C(224)-C(223)-C(222) 117,8(6) C(34)-C(33)-C(32) 126,5(7)
C(225)-C(224)-C(223) 121,3(6) O(32)-C(34)-C(33) 125,0(6)
C(224)-C(225)-C(226) 119,2(6) O(32)-C(34)-C(35) 112,0(6)
C(227)-C(226)-C(225) 120,6(6) C(33)-C(34)-C(35) 123,0(7)
C(227)-C(226)-Br(22) 120,4(5) C(42)-O(41)-Ga(31) 125,7(5)
C(225)-C(226)-Br(22) 119,0(5) C(44)-O(42)-Ga(31) 128,6(4)
C(226)-C(227)-C(222) 120,7(6) O(41)-C(42)-C(43) 125,2(7)
C(223)-O(221)-Ga(22) 131,9(4) O(41)-C(42)-C(41) 115,5(7)
O(2)-Ga(22)-O(5) 111,72(16) C(43)-C(42)-C(41) 119,4(7)
O(2)-Ga(22)-O(221) 95,09(17) C(44)-C(43)-C(42) 125,4(7)
O(5)-Ga(22)-O(221) 96,63(17) O(42)-C(44)-C(43) 124,0(6)
O(2)-Ga(22)-N(211) 91,13(18) O(42)-C(44)-C(45) 113,9(7)
O(5)-Ga(22)-N(211) 92,50(17) C(43)-C(44)-C(45) 122,1(7)
O(221)-Ga(22)-N(211) 166,17(18) C(52)-O(51)-Ga(32) 127,8(4)
O(2)-Ga(22)-N(222) 123,52(17) C(54)-O(52)-Ga(32) 128,0(4)
O(5)-Ga(22)-N(222) 123,69(18) O(51)-C(52)-C(53) 123,8(6)
O(221)-Ga(22)-N(222) 89,06(18) O(51)-C(52)-C(51) 116,3(6)
N(211)-Ga(22)-N(222) 77,22(19) C(53)-C(52)-C(51) 119,9(7)
C(200)-N(231)-N(232) 111,6(5) C(54)-C(53)-C(52) 123,7(7)
C(200)-N(231)-Ga(21) 114,4(4) O(52)-C(54)-C(53) 126,3(6)
N(232)-N(231)-Ga(21) 133,9(4) O(52)-C(54)-C(55) 114,9(6)
C(231)-N(232)-N(231) 117,3(5) C(53)-C(54)-C(55) 118,7(7)
C(231)-N(232)-Ga(23) 126,9(4) C(62)-O(61)-Ga(33) 128,4(4)
N(231)-N(232)-Ga(23) 115,8(4) C(64)-O(62)-Ga(33) 128,6(4)
N(232)-C(231)-C(232) 124,9(5) O(61)-C(62)-C(63) 124,1(6)
C(237)-C(232)-C(231) 116,7(5) O(61)-C(62)-C(61) 116,8(6)
C(237)-C(232)-C(233) 119,9(5) C(63)-C(62)-C(61) 119,1(7)
C(231)-C(232)-C(233) 123,4(5) C(62)-C(63)-C(64) 126,7(7)
O(231)-C(233)-C(234) 120,0(6) O(62)-C(64)-C(63) 121,7(7)
O(231)-C(233)-C(232) 122,8(5) O(62)-C(64)-C(65) 117,3(6)
C(234)-C(233)-C(232) 117,2(6) C(63)-C(64)-C(65) 121,1(7)
C(233)-C(234)-C(235) 123,0(6)
Tabelle 7.55: Winkel in 15
Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
C(100) 18(4) 18(3) 18(4) 2(3) 5(3) 8(3)
N(111) 17(3) 25(3) 22(3) 7(2) 8(3) 12(3)
N(112) 11(3) 19(3) 18(3) 3(2) 2(2) 3(2)
C(111) 28(4) 17(3) 26(4) 6(3) 5(3) 14(3)
C(112) 23(4) 26(4) 17(4) 12(3) 12(3) 18(3)
C(113) 18(4) 29(4) 9(4) 2(3) -4(3) 14(3)
C(114) 21(4) 33(4) 31(5) 5(3) 2(3) 15(3)
C(115) 24(4) 36(4) 22(4) 4(3) 5(3) 17(4)
Tabelle 7.56: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 15
284
7 Anhang
Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
C(116) 30(4) 33(4) 23(4) 10(3) 9(3) 23(4)
C(117) 25(4) 26(4) 20(4) 3(3) 6(3) 12(3)
O(111) 15(2) 21(2) 32(3) 4(2) 3(2) 9(2)
Br(11) 39(1) 43(1) 46(1) 15(1) 19(1) 32(1)
Ga(11) 17(1) 18(1) 21(1) 4(1) 4(1) 8(1)
N(121) 21(3) 16(3) 25(3) 3(2) 6(3) 11(2)
N(122) 21(3) 19(3) 18(3) 5(2) 7(3) 10(3)
C(121) 24(4) 18(3) 23(4) 3(3) 7(3) 5(3)
C(122) 19(4) 14(3) 31(4) -3(3) 5(3) 6(3)
C(123) 35(4) 15(4) 32(5) 0(3) 10(4) 12(3)
C(124) 48(5) 25(4) 79(6) 4(4) 38(5) 18(4)
C(125) 54(6) 14(4) 91(7) -4(4) 33(5) 16(4)
C(126) 33(5) 16(4) 64(6) -2(4) 19(4) 7(3)
C(127) 24(4) 16(4) 36(5) -8(3) -3(4) 4(3)
O(121) 29(3) 17(2) 48(3) 6(2) 18(2) 12(2)
Br(12) 45(1) 18(1) 102(1) 2(1) 33(1) 9(1)
Ga(12) 20(1) 19(1) 24(1) 4(1) 8(1) 11(1)
N(131) 22(3) 16(3) 31(4) 11(2) 10(3) 11(2)
N(132) 18(3) 11(3) 22(3) 3(2) 6(3) 7(2)
C(131) 27(4) 24(4) 23(4) 4(3) 8(3) 18(3)
C(132) 15(4) 20(3) 17(4) 7(3) 7(3) 6(3)
C(133) 18(4) 29(4) 13(4) 12(3) 5(3) 12(3)
C(134) 24(4) 26(4) 23(4) 13(3) 9(3) 12(3)
C(135) 21(4) 26(4) 26(4) 12(3) 9(3) 5(3)
C(136) 19(4) 23(4) 25(4) 6(3) 4(3) 5(3)
C(137) 25(4) 27(4) 18(4) 5(3) 3(3) 13(3)
O(131) 25(3) 18(2) 33(3) 11(2) 13(2) 10(2)
Br(13) 26(1) 28(1) 44(1) 11(1) 19(1) 11(1)
Ga(13) 20(1) 18(1) 23(1) 6(1) 7(1) 11(1)
C(200) 21(4) 21(4) 10(4) -6(3) -5(3) 11(3)
N(211) 13(3) 16(3) 17(3) 2(2) -2(2) 6(2)
N(212) 15(3) 21(3) 8(3) 6(2) 0(2) 8(2)
C(211) 25(4) 20(3) 20(4) 3(3) 5(3) 9(3)
C(212) 26(4) 8(3) 17(4) -5(3) -6(3) 4(3)
C(213) 22(4) 18(3) 22(4) 8(3) 6(3) 9(3)
C(214) 24(4) 35(4) 33(5) 8(3) 9(4) 12(3)
C(215) 39(5) 15(4) 44(5) 5(3) 9(4) 10(3)
C(216) 36(5) 26(4) 38(5) 8(3) 11(4) 15(4)
C(217) 28(4) 21(4) 23(4) 9(3) 4(3) 7(3)
O(211) 22(3) 22(2) 39(3) 12(2) 12(2) 12(2)
Br(21) 66(1) 26(1) 80(1) 17(1) 40(1) 26(1)
Ga(21) 17(1) 19(1) 23(1) 6(1) 6(1) 8(1)
N(221) 16(3) 21(3) 22(3) 4(2) 10(3) 11(2)
N(222) 16(3) 23(3) 19(3) 9(2) 8(3) 11(3)
C(221) 13(4) 27(4) 22(4) 1(3) 3(3) 6(3)
C(222) 14(3) 23(3) 14(4) 9(3) 7(3) 6(3)
Tabelle 7.56: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 15
285
7 Anhang
Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
C(223) 22(4) 25(4) 19(4) 9(3) 6(3) 8(3)
C(224) 21(4) 34(4) 40(5) 12(4) 13(4) 14(3)
C(225) 20(4) 47(5) 33(5) 6(4) 4(4) 15(4)
C(226) 22(4) 25(4) 29(5) 5(3) 11(3) 5(3)
C(227) 22(4) 31(4) 13(4) 5(3) 7(3) 9(3)
O(221) 25(3) 26(3) 42(3) 10(2) 18(2) 14(2)
Br(22) 28(1) 29(1) 52(1) 5(1) 17(1) 0(1)
Ga(22) 19(1) 22(1) 24(1) 6(1) 7(1) 11(1)
N(231) 17(3) 20(3) 26(4) 4(2) 3(3) 9(3)
N(232) 17(3) 21(3) 15(3) 2(2) 2(3) 10(2)
C(231) 23(4) 14(3) 10(4) -2(3) -1(3) 5(3)
C(232) 18(4) 21(3) 3(4) 1(3) 1(3) 13(3)
C(233) 26(4) 27(4) 25(4) 9(3) 14(3) 15(3)
C(234) 43(5) 31(4) 57(5) 27(4) 38(4) 24(4)
C(235) 47(5) 30(4) 34(5) 8(3) 19(4) 29(4)
C(236) 22(4) 37(4) 11(4) 5(3) 8(3) 16(3)
C(237) 30(4) 22(3) 14(4) 1(3) 3(3) 17(3)
O(231) 30(3) 27(3) 62(4) 15(2) 29(3) 17(2)
Br(23) 28(1) 45(1) 39(1) 8(1) 12(1) 25(1)
Ga(23) 22(1) 18(1) 25(1) 7(1) 10(1) 9(1)
C(300) 16(4) 21(3) 11(4) 4(3) 3(3) 7(3)
N(311) 12(3) 24(3) 20(3) 4(2) 8(2) 7(2)
N(312) 15(3) 24(3) 26(3) 10(3) 11(3) 9(3)
C(311) 19(4) 22(4) 26(4) 4(3) 11(3) 9(3)
C(312) 13(3) 18(3) 18(4) 3(3) 8(3) 6(3)
C(313) 15(4) 32(4) 16(4) 0(3) 3(3) 15(3)
C(314) 25(4) 21(3) 27(4) 14(3) 20(3) 11(3)
C(315) 20(4) 31(4) 20(4) 3(3) 15(3) 13(3)
C(316) 24(4) 26(4) 23(4) -1(3) 5(3) 15(3)
C(317) 23(4) 28(4) 14(4) 1(3) 4(3) 13(3)
O(311) 17(2) 26(2) 30(3) 11(2) 10(2) 14(2)
Br(31) 28(1) 27(1) 45(1) 6(1) 18(1) 16(1)
Ga(31) 15(1) 21(1) 22(1) 7(1) 7(1) 9(1)
N(321) 12(3) 18(3) 21(3) 2(2) 5(2) 7(2)
N(322) 21(3) 19(3) 13(3) 10(2) 9(2) 10(3)
C(321) 17(4) 31(4) 22(4) 4(3) 2(3) 13(3)
C(322) 22(4) 23(4) 17(4) 3(3) 2(3) 15(3)
C(323) 25(4) 30(4) 26(4) 16(3) 7(3) 17(3)
C(324) 32(5) 33(4) 82(6) 31(4) 36(4) 21(4)
C(325) 36(5) 39(4) 70(6) 33(4) 31(4) 29(4)
C(326) 25(4) 26(4) 33(5) 18(3) 13(4) 11(3)
C(327) 24(4) 28(4) 28(4) 15(3) 13(3) 14(3)
Br(32) 37(1) 26(1) 52(1) 15(1) 18(1) 17(1)
O(321) 13(2) 25(2) 39(3) 13(2) 7(2) 9(2)
Ga(32) 14(1) 24(1) 24(1) 8(1) 6(1) 9(1)
N(331) 12(3) 13(3) 26(3) 6(2) 7(3) 2(2)
Tabelle 7.56: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 15
286
7 Anhang
Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
N(332) 14(3) 26(3) 16(3) 3(2) 1(3) 6(2)
C(331) 15(4) 37(4) 22(4) 5(3) 7(3) 16(3)
C(332) 22(4) 15(3) 25(4) 0(3) 8(3) 4(3)
C(333) 17(4) 29(4) 47(5) -5(4) 17(4) -2(3)
C(334) 30(5) 22(4) 103(7) -5(4) 35(5) 4(4)
C(335) 26(5) 17(4) 87(7) -11(4) 26(4) -5(3)
C(336) 19(4) 35(4) 36(5) 9(4) 14(4) 8(3)
C(337) 18(4) 29(4) 26(4) 3(3) 4(3) 6(3)
O(331) 18(3) 20(2) 59(3) -1(2) 19(2) 5(2)
Br(33) 18(1) 42(1) 56(1) 11(1) 15(1) 7(1)
Ga(33) 17(1) 19(1) 26(1) 1(1) 7(1) 7(1)
O(1) 14(2) 22(2) 27(3) 11(2) 8(2) 5(2)
O(2) 28(3) 31(2) 23(3) 5(2) 7(2) 22(2)
O(3) 25(3) 17(2) 26(3) 5(2) 10(2) 9(2)
O(4) 10(2) 32(2) 24(3) 6(2) 5(2) 4(2)
O(5) 21(3) 24(2) 26(3) 5(2) 8(2) 13(2)
O(6) 32(3) 14(2) 29(3) 7(2) 11(2) 8(2)
O(11) 27(3) 20(2) 21(3) -1(2) 0(2) 2(2)
O(12) 20(3) 19(2) 32(3) 2(2) 5(2) 7(2)
C(11) 59(6) 49(5) 22(5) 3(4) 7(4) 2(4)
C(12) 36(5) 40(5) 17(5) 1(4) 1(4) 11(4)
C(13) 59(6) 25(4) 25(5) -8(4) -2(4) 6(4)
C(14) 28(4) 28(4) 30(5) 1(4) 2(4) 9(4)
C(15) 52(6) 24(4) 42(5) -5(4) -3(4) 3(4)
O(21) 22(3) 24(2) 24(3) 4(2) 6(2) 11(2)
O(22) 25(3) 30(3) 26(3) 2(2) 3(2) 13(2)
C(21) 35(5) 52(5) 53(6) 13(4) 24(4) 18(4)
C(22) 21(4) 25(4) 36(5) 7(4) 13(4) 7(3)
C(23) 30(5) 62(5) 21(5) 6(4) 11(4) 20(4)
C(24) 42(5) 31(4) 25(5) 4(4) 12(4) 17(4)
C(25) 54(6) 59(5) 20(5) 10(4) 10(4) 26(4)
O(31) 26(3) 32(3) 16(3) 4(2) 2(2) 17(2)
O(32) 25(3) 27(2) 33(3) 12(2) 12(2) 17(2)
C(31) 35(5) 58(5) 23(5) -1(4) -3(4) 23(4)
C(32) 24(4) 28(4) 22(5) 10(3) 8(4) 6(3)
C(33) 31(5) 56(5) 28(5) 4(4) -5(4) 30(4)
C(34) 24(4) 35(4) 36(5) 22(4) 5(4) 20(4)
C(35) 68(6) 64(6) 53(6) 16(4) 12(5) 54(5)
O(41) 31(3) 39(3) 23(3) 10(2) 10(2) 18(2)
O(42) 38(3) 27(3) 30(3) 17(2) 19(2) 22(2)
C(41) 58(6) 98(7) 24(5) 6(5) 1(5) 47(6)
C(42) 31(5) 81(6) 22(5) 7(5) 5(4) 40(5)
C(43) 62(6) 48(5) 29(5) 24(4) 13(5) 35(5)
C(44) 46(5) 38(5) 41(6) 21(4) 24(4) 31(4)
C(45) 102(8) 59(6) 59(6) 37(5) 42(6) 47(6)
O(51) 13(3) 43(3) 28(3) 5(2) 1(2) 10(2)
Tabelle 7.56: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 15
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Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
O(52) 14(3) 39(3) 22(3) 11(2) -1(2) 13(2)
C(51) 31(5) 66(5) 28(5) 5(4) 0(4) 18(4)
C(52) 59(6) 47(5) 20(5) 24(4) 27(4) 41(5)
C(53) 18(4) 69(6) 25(5) 5(4) -9(4) 15(4)
C(54) 23(4) 32(4) 30(5) 12(4) 8(4) 13(3)
C(55) 22(4) 66(5) 49(6) 17(4) 8(4) 19(4)
O(61) 24(3) 28(3) 22(3) 3(2) 8(2) 12(2)
O(62) 28(3) 34(3) 30(3) -4(2) 2(2) 17(2)
C(61) 52(5) 53(5) 41(5) -7(4) 3(4) 37(4)
C(62) 28(4) 20(4) 36(5) 1(4) 13(4) 10(3)
C(63) 68(6) 70(6) 27(5) -9(4) 3(5) 42(5)
C(64) 34(5) 36(4) 39(6) -10(4) -3(4) 20(4)
C(65) 80(7) 91(7) 17(5) 12(5) -2(5) 54(6)
Tabelle 7.56: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 15
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7.5.15 [{(Sn(H2Br3L))2(µ-OH)2}2] · n LM (16)
Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
Sn(1) 3827(1) 4832(1) 6784(1) 22(1)
Sn(2) 6235(1) 3771(1) 6805(1) 24(1)
O(2) 4995(4) 4299(2) 7145(1) 22(1)
O(1) 5109(4) 4338(2) 6425(1) 25(1)
C(100) 4028(8) 6221(4) 6418(2) 28(2)
N(111) 3168(6) 5962(3) 6185(2) 29(2)
N(112) 2901(5) 5275(3) 6282(2) 22(2)
C(111) 2242(6) 4910(4) 6031(2) 27(2)
C(112) 1834(7) 4197(4) 6082(2) 21(2)
C(113) 1991(7) 3804(4) 6419(2) 28(2)
C(114) 1435(8) 3130(4) 6435(2) 37(2)
C(115) 861(9) 2832(5) 6122(2) 50(3)
C(116) 789(8) 3215(4) 5784(2) 40(2)
C(117) 1258(7) 3896(4) 5759(2) 34(2)
Br(11) 40(1) 2810(1) 5339(1) 67(1)
O(111) 2535(5) 4040(3) 6742(1) 28(1)
N(121) 4670(6) 5847(3) 6693(2) 29(2)
N(122) 5484(6) 6255(3) 6917(2) 28(2)
C(121) 6073(7) 5921(4) 7186(2) 28(2)
C(122) 6940(7) 6288(4) 7442(2) 26(2)
C(123) 7488(7) 5915(4) 7731(2) 29(2)
C(124) 8379(8) 6245(5) 7995(2) 40(2)
C(125) 8603(8) 6940(4) 7961(3) 41(2)
C(126) 7990(9) 7309(4) 7668(3) 44(2)
C(127) 7207(8) 7001(4) 7417(2) 37(2)
Br(12) 8255(1) 8304(1) 7650(1) 76(1)
O(121) 7246(5) 5213(3) 7782(1) 28(1)
N(131) 4318(7) 6906(3) 6384(2) 40(2)
N(132) 3735(6) 7294(3) 6110(2) 36(2)
C(131) 4033(9) 7952(4) 6078(3) 47(3)
C(132) 3453(8) 8366(4) 5778(2) 36(2)
C(133) 2639(8) 8086(4) 5503(2) 32(2)
C(134) 2217(8) 8493(4) 5201(2) 39(2)
C(135) 2578(9) 9196(5) 5182(3) 49(3)
C(136) 3359(8) 9468(4) 5453(3) 41(2)
C(137) 3785(9) 9074(4) 5748(3) 47(3)
Br(13) 3843(1) 10427(1) 5414(1) 73(1)
O(131) 2242(5) 7400(3) 5505(2) 39(2)
C(200) 6153(7) 2410(4) 6410(2) 27(2)
N(211) 7027(6) 2699(3) 6195(2) 29(2)
N(212) 7243(6) 3383(3) 6304(2) 29(2)
C(211) 7852(7) 3781(4) 6069(2) 28(2)
C(212) 8199(7) 4499(4) 6142(2) 27(2)
Tabelle 7.57: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 16
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Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
C(213) 8084(7) 4831(4) 6500(2) 30(2)
C(214) 8576(7) 5515(4) 6545(3) 35(2)
C(215) 9112(8) 5863(4) 6251(3) 40(2)
C(216) 9161(8) 5541(5) 5897(3) 39(2)
C(217) 8728(7) 4866(5) 5834(2) 37(2)
Br(21) 9869(1) 6050(1) 5471(1) 51(1)
O(211) 7591(5) 4524(2) 6817(2) 30(1)
N(221) 5416(6) 2764(3) 6673(2) 27(2)
N(222) 4641(6) 2338(3) 6886(2) 24(2)
C(221) 4024(7) 2647(4) 7148(2) 31(2)
C(222) 3163(7) 2267(4) 7411(2) 24(2)
C(223) 2587(7) 2652(4) 7707(2) 27(2)
C(224) 1753(8) 2297(4) 7950(2) 37(2)
C(225) 1529(7) 1582(4) 7913(2) 32(2)
C(226) 2132(8) 1226(4) 7617(3) 40(2)
C(227) 2951(7) 1557(4) 7377(2) 33(2)
O(221) 2799(4) 3336(2) 7744(1) 26(1)
Br(22) 1880(1) 237(1) 7588(1) 68(1)
N(231) 5936(6) 1709(3) 6367(2) 29(2)
N(232) 6801(6) 1347(4) 6154(2) 36(2)
C(231) 6647(9) 694(4) 6087(2) 39(2)
C(232) 7615(8) 333(4) 5873(2) 33(2)
C(233) 8773(9) 663(5) 5773(2) 41(2)
C(234) 9661(9) 292(5) 5576(3) 54(3)
C(235) 9416(11) -404(6) 5458(3) 57(3)
C(236) 8302(11) -713(5) 5543(3) 48(3)
C(237) 7391(9) -356(4) 5752(3) 44(2)
Br(23) 7908(1) -1638(1) 5366(1) 80(1)
O(231) 9045(6) 1319(3) 5864(2) 50(2)
Tabelle 7.57: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 16
Bindungen Längen [Å] Bindungen Längen [Å]
Sn(1)-O(2) 2,028(5) C(133)-O(131) 1,374(9)
Sn(1)-O(121)#1 2,028(5) C(133)-C(134) 1,378(10)
Sn(1)-O(111) 2,039(5) C(134)-C(135) 1,397(11)
Sn(1)-O(1) 2,073(5) C(135)-C(136) 1,351(11)
Sn(1)-N(121) 2,157(6) C(136)-C(137) 1,350(11)
Sn(1)-N(112) 2,169(6) C(136)-Br(13) 1,904(8)
Sn(1)-Sn(2) 3,2481(7) C(200)-N(211) 1,313(9)
Sn(2)-O(211) 2,027(5) C(200)-N(231) 1,365(9)
Sn(2)-O(2) 2,034(5) C(200)-N(221) 1,382(9)
Sn(2)-O(221)#1 2,042(5) N(211)-N(212) 1,378(8)
Sn(2)-O(1) 2,077(5) N(212)-C(211) 1,289(9)
Sn(2)-N(221) 2,156(6) C(211)-C(212) 1,441(10)
Sn(2)-N(212) 2,181(6) C(212)-C(217) 1,399(10)
Tabelle 7.58: Bindungslängen in 16 (#1 -x+1,y,-z+3/2)
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Bindungen Längen [Å] Bindungen Längen [Å]
C(100)-N(111) 1,310(9) C(212)-C(213) 1,403(11)
C(100)-N(131) 1,348(9) C(213)-O(211) 1,357(9)
C(100)-N(121) 1,370(9) C(213)-C(214) 1,414(10)
N(111)-N(112) 1,382(8) C(214)-C(215) 1,347(11)
N(112)-C(111) 1,314(8) C(215)-C(216) 1,377(12)
C(111)-C(112) 1,440(10) C(216)-C(217) 1,383(11)
C(112)-C(117) 1,398(10) C(216)-Br(21) 1,927(8)
C(112)-C(113) 1,400(10) N(221)-N(222) 1,372(8)
C(113)-O(111) 1,337(8) N(222)-C(221) 1,269(9)
C(113)-C(114) 1,415(10) C(221)-C(222) 1,484(10)
C(114)-C(115) 1,368(11) C(222)-C(227) 1,377(10)
C(115)-C(116) 1,388(11) C(222)-C(223) 1,406(10)
C(116)-C(117) 1,394(10) C(223)-O(221) 1,329(8)
C(116)-Br(11) 1,899(8) C(223)-C(224) 1,400(10)
N(121)-N(122) 1,393(8) C(224)-C(225) 1,389(10)
N(122)-C(121) 1,290(9) C(225)-C(226) 1,391(11)
C(121)-C(122) 1,454(10) C(226)-C(227) 1,362(11)
C(122)-C(123) 1,357(10) C(226)-Br(22) 1,909(8)
C(122)-C(127) 1,392(10) O(221)-Sn(2)#1 2,042(5)
C(123)-O(121) 1,375(8) N(231)-N(232) 1,366(8)
C(123)-C(124) 1,454(10) N(232)-C(231) 1,278(9)
C(124)-C(125) 1,353(11) C(231)-C(232) 1,443(11)
C(125)-C(126) 1,395(11) C(232)-C(237) 1,401(11)
C(126)-C(127) 1,336(10) C(232)-C(233) 1,419(11)
C(126)-Br(12) 1,921(8) C(233)-O(231) 1,324(9)
O(121)-Sn(1)#1 2,028(5) C(233)-C(234) 1,362(11)
N(131)-N(132) 1,353(8) C(234)-C(235) 1,413(13)
N(132)-C(131) 1,300(9) C(235)-C(236) 1,350(13)
C(131)-C(132) 1,443(11) C(236)-C(237) 1,388(12)
C(132)-C(133) 1,390(11) C(236)-Br(23) 1,915(9)
C(132)-C(137) 1,398(11)
Tabelle 7.58: Bindungslängen in 16 (#1 -x+1,y,-z+3/2)
Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
O(2)-Sn(1)-O(121)#1 93,34(19) C(125)-C(124)-C(123) 118,8(8)
O(2)-Sn(1)-O(111) 94,43(19) C(124)-C(125)-C(126) 118,5(8)
O(121)#1-Sn(1)-O(111) 86,8(2) C(127)-C(126)-C(125) 122,6(8)
O(2)-Sn(1)-O(1) 75,47(18) C(127)-C(126)-Br(12) 120,2(7)
O(121)#1-Sn(1)-O(1) 168,78(19) C(125)-C(126)-Br(12) 117,1(6)
O(111)-Sn(1)-O(1) 93,31(19) C(126)-C(127)-C(122) 120,9(8)
O(2)-Sn(1)-N(121) 106,9(2) C(123)-O(121)-Sn(1)#1 123,4(4)
O(121)#1-Sn(1)-N(121) 91,1(2) C(100)-N(131)-N(132) 119,4(6)
O(111)-Sn(1)-N(121) 158,6(2) C(131)-N(132)-N(131) 118,6(7)
O(1)-Sn(1)-N(121) 92,8(2) N(132)-C(131)-C(132) 119,2(8)
O(2)-Sn(1)-N(112) 164,6(2) C(133)-C(132)-C(137) 118,4(8)
O(121)#1-Sn(1)-N(112) 102,1(2) C(133)-C(132)-C(131) 123,1(7)
Tabelle 7.59: Winkel in 16 (#1 -x+1,y,-z+3/2)
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Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
O(111)-Sn(1)-N(112) 86,2(2) C(137)-C(132)-C(131) 118,4(8)
O(1)-Sn(1)-N(112) 89,1(2) O(131)-C(133)-C(134) 116,4(7)
N(121)-Sn(1)-N(112) 73,4(2) O(131)-C(133)-C(132) 123,3(7)
O(2)-Sn(1)-Sn(2) 36,98(13) C(134)-C(133)-C(132) 120,3(7)
O(121)#1-Sn(1)-Sn(2) 130,26(14) C(133)-C(134)-C(135) 119,4(8)
O(111)-Sn(1)-Sn(2) 93,60(14) C(136)-C(135)-C(134) 120,1(8)
O(1)-Sn(1)-Sn(2) 38,53(13) C(137)-C(136)-C(135) 121,1(8)
N(121)-Sn(1)-Sn(2) 103,87(17) C(137)-C(136)-Br(13) 120,1(7)
N(112)-Sn(1)-Sn(2) 127,59(15) C(135)-C(136)-Br(13) 118,8(7)
O(211)-Sn(2)-O(2) 95,37(19) C(136)-C(137)-C(132) 120,8(8)
O(211)-Sn(2)-O(221)#1 85,6(2) N(211)-C(200)-N(231) 117,7(7)
O(2)-Sn(2)-O(221)#1 94,30(19) N(211)-C(200)-N(221) 125,0(7)
O(211)-Sn(2)-O(1) 92,61(19) N(231)-C(200)-N(221) 117,3(7)
O(2)-Sn(2)-O(1) 75,25(18) C(200)-N(211)-N(212) 110,8(6)
O(221)#1-Sn(2)-O(1) 169,22(19) C(211)-N(212)-N(211) 117,7(7)
O(211)-Sn(2)-N(221) 156,6(2) C(211)-N(212)-Sn(2) 123,7(5)
O(2)-Sn(2)-N(221) 107,8(2) N(211)-N(212)-Sn(2) 117,5(5)
O(221)#1-Sn(2)-N(221) 89,9(2) N(212)-C(211)-C(212) 125,1(7)
O(1)-Sn(2)-N(221) 95,8(2) C(217)-C(212)-C(213) 119,4(7)
O(211)-Sn(2)-N(212) 84,8(2) C(217)-C(212)-C(211) 116,3(7)
O(2)-Sn(2)-N(212) 162,1(2) C(213)-C(212)-C(211) 124,2(7)
O(221)#1-Sn(2)-N(212) 103,5(2) O(211)-C(213)-C(212) 124,4(7)
O(1)-Sn(2)-N(212) 86,9(2) O(211)-C(213)-C(214) 116,8(7)
N(221)-Sn(2)-N(212) 73,9(2) C(212)-C(213)-C(214) 118,8(8)
O(211)-Sn(2)-Sn(1) 96,37(14) C(215)-C(214)-C(213) 121,8(8)
O(2)-Sn(2)-Sn(1) 36,83(13) C(214)-C(215)-C(216) 118,5(8)
O(221)#1-Sn(2)-Sn(1) 131,14(14) C(215)-C(216)-C(217) 122,9(8)
O(1)-Sn(2)-Sn(1) 38,45(13) C(215)-C(216)-Br(21) 118,7(7)
N(221)-Sn(2)-Sn(1) 103,73(16) C(217)-C(216)-Br(21) 118,5(7)
N(212)-Sn(2)-Sn(1) 125,33(16) C(216)-C(217)-C(212) 118,6(8)
Sn(1)-O(2)-Sn(2) 106,2(2) C(213)-O(211)-Sn(2) 124,2(5)
Sn(1)-O(1)-Sn(2) 103,0(2) N(222)-N(221)-C(200) 114,0(6)
N(111)-C(100)-N(131) 117,9(7) N(222)-N(221)-Sn(2) 130,7(5)
N(111)-C(100)-N(121) 125,1(7) C(200)-N(221)-Sn(2) 110,5(5)
N(131)-C(100)-N(121) 117,0(7) C(221)-N(222)-N(221) 114,9(6)
C(100)-N(111)-N(112) 110,3(6) N(222)-C(221)-C(222) 122,4(7)
C(111)-N(112)-N(111) 116,6(6) C(227)-C(222)-C(223) 120,5(7)
C(111)-N(112)-Sn(1) 124,3(5) C(227)-C(222)-C(221) 121,7(7)
N(111)-N(112)-Sn(1) 118,4(4) C(223)-C(222)-C(221) 117,8(7)
N(112)-C(111)-C(112) 125,2(7) O(221)-C(223)-C(224) 121,5(7)
C(117)-C(112)-C(113) 120,2(7) O(221)-C(223)-C(222) 120,7(7)
C(117)-C(112)-C(111) 114,6(7) C(224)-C(223)-C(222) 117,8(7)
C(113)-C(112)-C(111) 125,1(7) C(225)-C(224)-C(223) 121,7(7)
O(111)-C(113)-C(112) 124,9(7) C(224)-C(225)-C(226) 118,1(7)
O(111)-C(113)-C(114) 116,7(7) C(227)-C(226)-C(225) 121,5(7)
C(112)-C(113)-C(114) 118,2(7) C(227)-C(226)-Br(22) 120,9(7)
C(115)-C(114)-C(113) 121,9(8) C(225)-C(226)-Br(22) 117,3(6)
Tabelle 7.59: Winkel in 16 (#1 -x+1,y,-z+3/2)
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Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
C(114)-C(115)-C(116) 118,6(8) C(226)-C(227)-C(222) 120,4(8)
C(115)-C(116)-C(117) 121,7(8) C(223)-O(221)-Sn(2)#1 123,9(4)
C(115)-C(116)-Br(11) 119,9(6) C(200)-N(231)-N(232) 116,3(6)
C(117)-C(116)-Br(11) 118,5(6) C(231)-N(232)-N(231) 120,5(7)
C(116)-C(117)-C(112) 119,1(8) N(232)-C(231)-C(232) 118,0(8)
C(113)-O(111)-Sn(1) 126,4(5) C(237)-C(232)-C(233) 119,1(8)
C(100)-N(121)-N(122) 113,7(6) C(237)-C(232)-C(231) 118,9(8)
C(100)-N(121)-Sn(1) 111,5(5) C(233)-C(232)-C(231) 121,9(8)
N(122)-N(121)-Sn(1) 132,3(5) O(231)-C(233)-C(234) 117,6(9)
C(121)-N(122)-N(121) 115,0(6) O(231)-C(233)-C(232) 123,1(8)
N(122)-C(121)-C(122) 120,4(7) C(234)-C(233)-C(232) 119,3(9)
C(123)-C(122)-C(127) 118,3(7) C(233)-C(234)-C(235) 120,6(10)
C(123)-C(122)-C(121) 117,7(7) C(236)-C(235)-C(234) 120,3(10)
C(127)-C(122)-C(121) 123,9(7) C(235)-C(236)-C(237) 120,5(9)
C(122)-C(123)-O(121) 121,8(7) C(235)-C(236)-Br(23) 121,3(8)
C(122)-C(123)-C(124) 120,8(7) C(237)-C(236)-Br(23) 118,1(8)
O(121)-C(123)-C(124) 117,4(7) C(236)-C(237)-C(232) 120,1(9)
Tabelle 7.59: Winkel in 16 (#1 -x+1,y,-z+3/2)
Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
Sn(1) 27(1) 17(1) 24(1) 2(1) -5(1) -3(1)
Sn(2) 26(1) 19(1) 28(1) 3(1) -1(1) -2(1)
O(2) 33(3) 22(3) 12(3) -1(2) 2(2) -4(2)
O(1) 38(3) 21(3) 17(3) 2(2) -2(2) -1(2)
C(100) 47(5) 13(4) 22(5) 5(4) -5(4) -6(4)
N(111) 39(4) 13(3) 35(4) 1(3) -15(3) -7(3)
N(112) 22(4) 15(3) 28(4) 0(3) -2(3) 2(3)
C(111) 16(4) 25(5) 39(5) -2(4) -3(4) -1(4)
C(112) 26(5) 20(4) 15(4) -3(3) 0(4) -8(3)
C(113) 25(4) 22(4) 36(5) -7(4) 0(4) -6(4)
C(114) 59(6) 28(5) 23(5) 7(4) 6(4) -18(4)
C(115) 86(8) 32(5) 30(6) 8(5) -12(5) -28(5)
C(116) 59(6) 32(5) 30(5) -4(4) -7(5) -20(5)
C(117) 38(5) 30(5) 33(5) 1(4) 1(4) -1(4)
Br(11) 126(1) 47(1) 29(1) -2(1) -15(1) -47(1)
O(111) 33(3) 27(3) 26(3) 2(2) -1(3) -11(2)
N(121) 39(4) 18(4) 30(4) 2(3) -9(3) -6(3)
N(122) 32(4) 25(4) 28(4) -6(3) -13(3) -4(3)
C(121) 27(5) 21(4) 36(5) 4(4) -3(4) -15(4)
C(122) 33(5) 19(4) 24(5) 3(4) -8(4) -3(4)
C(123) 31(5) 26(5) 31(5) -5(4) 11(4) -7(4)
C(124) 49(6) 42(6) 28(5) 4(4) -18(4) -8(5)
C(125) 49(6) 34(5) 39(6) 7(4) -1(5) -14(5)
C(126) 62(7) 26(5) 42(6) 9(4) -15(5) -21(5)
C(127) 42(6) 32(5) 37(6) 9(4) -26(5) -5(4)
Tabelle 7.60: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 16
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Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
Br(12) 121(1) 35(1) 71(1) 15(1) -49(1) -38(1)
O(121) 37(3) 22(3) 25(3) 1(3) -5(2) -1(3)
N(131) 61(5) 22(4) 36(5) 8(3) -33(4) -12(4)
N(132) 51(5) 21(4) 37(5) 4(3) -12(4) -6(3)
C(131) 72(7) 26(5) 43(6) -2(4) -25(5) -8(5)
C(132) 52(6) 24(5) 32(5) 7(4) -3(5) 2(4)
C(133) 33(5) 28(5) 35(5) 1(4) -6(4) -8(4)
C(134) 41(6) 35(5) 40(6) 5(4) -13(5) -5(4)
C(135) 71(7) 36(6) 39(6) 15(5) -15(5) -4(5)
C(136) 46(6) 27(5) 50(6) 5(5) -3(5) -13(4)
C(137) 72(7) 31(5) 38(6) 11(5) -22(5) -4(5)
Br(13) 108(1) 26(1) 85(1) 22(1) -37(1) -17(1)
O(131) 48(4) 29(3) 40(4) 3(3) -14(3) -11(3)
C(200) 32(5) 19(5) 28(5) 3(4) -6(4) -1(4)
N(211) 29(4) 22(4) 35(4) -5(3) 1(3) 0(3)
N(212) 29(4) 30(4) 28(4) 0(3) -3(3) 0(3)
C(211) 32(5) 30(5) 23(5) 3(4) 0(4) -2(4)
C(212) 22(5) 37(5) 23(5) 3(4) 0(4) -16(4)
C(213) 26(5) 21(4) 41(6) 7(4) -4(4) -3(4)
C(214) 38(5) 30(5) 37(6) 2(4) -4(4) -2(4)
C(215) 46(6) 29(5) 45(6) 13(5) -9(5) -14(4)
C(216) 30(5) 41(6) 46(6) 22(5) -11(5) -6(4)
C(217) 35(5) 41(5) 35(5) 0(5) -11(4) -3(5)
Br(21) 51(1) 53(1) 48(1) 25(1) -2(1) -17(1)
O(211) 31(3) 25(3) 35(3) 5(3) 5(3) -9(2)
N(221) 26(4) 22(4) 32(4) 2(3) 5(3) -7(3)
N(222) 23(4) 21(4) 29(4) -5(3) 3(3) -4(3)
C(221) 21(5) 20(5) 52(6) 7(4) -6(4) -4(4)
C(222) 26(5) 20(4) 24(5) -3(4) 3(4) -4(4)
C(223) 24(5) 26(5) 30(5) 3(4) -8(4) -5(4)
C(224) 47(6) 34(5) 30(5) -10(4) 10(4) 2(4)
C(225) 34(5) 30(5) 32(5) 2(4) 9(4) -9(4)
C(226) 44(5) 17(4) 58(6) -2(5) 10(5) -11(4)
C(227) 35(5) 32(5) 33(5) -6(4) 7(4) -1(4)
O(221) 28(3) 18(3) 31(3) -7(2) -4(2) 2(2)
Br(22) 95(1) 29(1) 79(1) -9(1) 32(1) -23(1)
N(231) 33(4) 24(4) 31(4) -2(3) 19(3) 0(3)
N(232) 39(4) 34(5) 36(4) -5(4) -3(4) 2(3)
C(231) 51(6) 20(5) 45(6) 1(4) 6(5) -4(4)
C(232) 48(6) 24(5) 26(5) -3(4) -6(4) 3(4)
C(233) 53(6) 40(6) 29(6) -4(5) 10(5) 1(5)
C(234) 51(6) 62(7) 48(7) -5(5) 12(5) 8(5)
C(235) 77(8) 63(8) 30(6) 9(5) 1(6) 28(6)
C(236) 68(7) 32(6) 44(6) -1(5) -3(6) 16(5)
C(237) 50(6) 36(6) 45(6) 4(5) 3(5) 6(5)
Br(23) 133(1) 40(1) 67(1) -15(1) -13(1) 24(1)
Tabelle 7.60: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 16
294
7 Anhang
Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
O(231) 57(4) 42(4) 50(4) -2(3) 12(3) -17(3)
Tabelle 7.60: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 16
295
7 Anhang
7.5.16 [Et4N]12[Cd12(H2Br3L)12] ·n LM (17)
Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
Cd(1) -1794(1) 506(1) 249(1) 56(1)
Cd(2) -1925(1) -590(1) -56(1) 62(1)
C(100) -1794(3) -146(3) 274(2) 53(3)
N(111) -1775(2) -64(2) 456(2) 56(3)
N(112) -1756(2) 218(2) 498(2) 51(3)
C(111) -1775(3) 262(3) 665(2) 70(4)
C(112) -1709(3) 563(3) 755(2) 77(4)
C(113) -1581(3) 850(3) 651(2) 57(4)
C(114) -1458(3) 1131(3) 758(2) 72(4)
C(115) -1477(4) 1116(4) 941(3) 97(5)
C(116) -1622(4) 843(4) 1030(3) 101(5)
C(117) -1741(4) 546(4) 941(3) 97(5)
Br(11) -1654(1) 817(1) 1294(1) 151(1)
O(111) -1588(2) 866(2) 477(2) 68(3)
N(121) -1863(2) 15(2) 153(2) 61(3)
N(122) -1927(2) -110(2) -19(2) 61(3)
C(121) -1948(3) 48(3) -141(2) 59(4)
C(122) -2027(3) -37(3) -329(2) 66(4)
C(123) -2133(3) -349(3) -397(2) 74(4)
C(124) -2183(3) -386(4) -579(3) 90(5)
C(125) -2141(4) -157(4) -701(3) 127(6)
C(126) -2038(5) 160(5) -619(3) 126(6)
C(127) -1997(4) 208(4) -444(3) 117(6)
Br(12) -2040(1) 472(1) -788(1) 170(1)
O(121) -2198(2) -585(2) -300(1) 75(3)
N(131) -1746(2) -386(2) 227(2) 54(3)
N(132) -1692(2) -525(2) 375(2) 66(3)
C(131) -1626(3) -739(3) 330(2) 61(4)
C(132) -1577(3) -919(3) 469(3) 87(5)
C(133) -1488(3) -1158(3) 418(2) 63(4)
C(134) -1438(4) -1324(4) 553(3) 110(6)
C(135) -1502(4) -1305(5) 720(3) 130(7)
C(136) -1584(6) -1071(6) 777(4) 160(8)
C(137) -1638(4) -892(5) 644(3) 127(6)
Br(13) -1669(1) -1030(1) 1035(1) 266(2)
O(131) -1434(2) -1179(2) 245(1) 72(3)
C(200) -2389(2) -1313(2) 5(2) 46(3)
N(211) -2175(2) -1336(2) -91(1) 51(3)
N(212) -1905(2) -1042(2) -120(2) 68(3)
C(211) -1651(3) -1050(3) -153(2) 69(4)
C(212) -1338(3) -794(3) -195(2) 64(4)
C(213) -1264(3) -475(3) -209(2) 63(4)
C(214) -935(4) -260(4) -245(2) 103(5)
Tabelle 7.61: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 17
296
7 Anhang
Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
C(215) -705(4) -348(4) -262(3) 120(6)
C(216) -796(4) -669(4) -240(2) 95(5)
C(217) -1116(3) -893(3) -208(2) 85(4)
Br(21) -493(1) -791(1) -268(1) 181(1)
O(211) -1452(2) -365(2) -203(1) 69(3)
N(221) -2356(2) -1039(2) 65(2) 61(3)
N(222) -2603(2) -1076(2) 172(2) 63(3)
C(221) -2550(3) -805(3) 246(2) 71(4)
C(222) -2760(3) -789(3) 382(2) 63(4)
C(223) -3057(3) -1050(3) 426(2) 82(4)
C(224) -3239(4) -1015(4) 562(2) 93(5)
C(225) -3123(3) -735(3) 653(2) 83(4)
C(226) -2839(3) -476(3) 608(2) 87(5)
C(227) -2663(3) -503(3) 471(2) 78(4)
Br(22) -2680(1) -101(1) 746(1) 116(1)
O(221) -3176(2) -1320(2) 332(2) 107(4)
N(231) -2666(2) -1603(2) 44(2) 73(4)
N(232) -2691(2) -1878(2) -22(2) 63(3)
C(231) -2892(3) -2144(3) 55(2) 62(4)
C(232) -2964(2) -2445(2) -1(2) 46(3)
C(233) -2837(3) -2512(3) -157(2) 58(3)
C(234) -2954(3) -2846(3) -195(2) 76(4)
C(235) -3167(3) -3072(3) -75(2) 71(4)
C(236) -3288(3) -3011(3) 68(2) 72(4)
C(237) -3186(3) -2692(3) 115(2) 71(4)
Br(23) -3578(1) -3328(1) 232(1) 99(1)
O(231) -2642(2) -2312(2) -271(1) 59(2)
Cd(3) -1858(1) 389(1) -2297(1) 56(1)
Cd(4) -659(1) 1258(1) -2491(1) 59(1)
Cd(5) 384(1) 2246(1) -2816(1) 56(1)
Cd(6) 1337(1) 1994(1) -2660(1) 65(1)
C(300) -1387(3) 987(3) -2528(2) 52(3)
N(311) -1667(2) 983(2) -2557(2) 66(3)
N(312) -1947(2) 721(2) -2497(2) 56(3)
C(311) -2207(3) 695(3) -2557(2) 58(3)
C(312) -2521(3) 454(3) -2510(2) 56(3)
C(313) -2605(3) 219(3) -2381(2) 58(3)
C(314) -2929(3) 10(3) -2346(2) 69(4)
C(315) -3164(3) 57(3) -2436(2) 75(4)
C(316) -3074(3) 286(3) -2560(2) 79(4)
C(317) -2764(3) 481(3) -2604(2) 64(4)
Br(31) -3397(1) 326(1) -2682(1) 125(1)
O(311) -2393(2) 172(2) -2294(1) 64(3)
N(321) -1401(2) 740(2) -2438(2) 58(3)
N(322) -1102(2) 780(2) -2413(1) 49(3)
C(321) -1108(3) 525(3) -2362(2) 63(4)
Tabelle 7.61: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 17
297
7 Anhang
Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
C(322) -844(3) 478(3) -2305(2) 57(3)
C(323) -523(3) 712(3) -2310(2) 58(4)
C(324) -313(3) 623(3) -2246(2) 78(4)
C(325) -390(4) 331(3) -2186(2) 92(5)
C(326) -705(3) 96(3) -2191(2) 86(5)
C(327) -940(4) 165(4) -2252(2) 92(5)
Br(32) -835(1) -316(1) -2092(1) 161(1)
O(321) -427(2) 1000(2) -2366(1) 70(3)
N(331) -1120(2) 1239(2) -2589(2) 62(3)
N(332) -1171(2) 1452(2) -2681(2) 63(3)
C(331) -928(3) 1675(2) -2753(2) 52(3)
C(332) -927(3) 1935(3) -2856(2) 71(4)
C(333) -664(3) 2143(3) -2953(2) 77(4)
C(334) -675(4) 2402(4) -3038(3) 110(6)
C(335) -935(4) 2434(4) -3039(2) 100(5)
C(336) -1188(4) 2231(4) -2940(2) 95(5)
C(337) -1197(3) 1960(3) -2853(2) 84(4)
Br(33) -1557(1) 2256(1) -2947(1) 236(2)
O(331) -401(2) 2123(2) -2958(2) 101(4)
C(400) -225(3) 1566(3) -2831(2) 58(4)
N(411) -47(2) 1786(2) -2708(2) 59(3)
N(412) -177(2) 1729(2) -2538(2) 58(3)
C(411) 8(3) 1892(3) -2410(2) 64(4)
C(412) -55(3) 1900(3) -2228(2) 79(4)
C(413) -360(3) 1722(3) -2148(2) 78(4)
C(414) -391(4) 1762(4) -1959(3) 92(5)
C(415) -123(4) 1968(4) -1855(3) 118(6)
C(416) 164(4) 2133(4) -1932(3) 118(6)
C(417) 211(4) 2102(4) -2110(3) 105(5)
Br(41) 534(1) 2394(1) -1788(1) 169(1)
O(411) -616(2) 1528(2) -2232(1) 77(3)
N(421) -485(2) 1291(2) -2785(2) 57(3)
N(422) -661(2) 1123(2) -2936(2) 71(4)
C(421) -907(3) 853(3) -2896(2) 67(4)
C(422) -1112(3) 660(3) -3038(2) 76(4)
C(423) -1356(3) 329(3) -3001(2) 85(5)
C(424) -1569(4) 158(4) -3142(3) 94(5)
C(425) -1563(4) 278(4) -3307(3) 103(5)
C(426) -1318(4) 600(4) -3350(3) 101(5)
C(427) -1121(4) 764(4) -3208(3) 113(6)
Br(42) -1298(1) 759(1) -3581(1) 165(1)
O(421) -1329(2) 220(2) -2835(2) 108(4)
N(431) -152(2) 1607(2) -3011(2) 63(3)
N(432) 97(2) 1910(2) -3064(2) 59(3)
C(431) 124(3) 1958(3) -3233(2) 73(4)
C(432) 363(3) 2245(3) -3319(2) 67(4)
Tabelle 7.61: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 17
298
7 Anhang
Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
C(433) 630(3) 2507(3) -3229(2) 61(4)
C(434) 828(3) 2770(3) -3347(2) 81(4)
C(435) 769(3) 2789(4) -3523(2) 85(4)
C(436) 526(3) 2541(3) -3614(2) 81(4)
C(437) 330(4) 2269(4) -3497(3) 95(5)
Br(43) 453(1) 2549(1) -3859(1) 147(1)
O(431) 677(2) 2506(2) -3058(2) 82(3)
C(500) 980(3) 2368(3) -2576(2) 58(4)
N(511) 884(2) 2555(2) -2497(2) 64(3)
N(512) 637(2) 2583(2) -2567(2) 55(3)
C(511) 570(3) 2762(3) -2479(2) 67(4)
C(512) 315(3) 2829(3) -2519(2) 73(4)
C(513) 121(3) 2721(3) -2674(2) 71(4)
C(514) -102(3) 2821(3) -2702(2) 71(4)
C(515) -131(3) 3020(3) -2580(2) 79(4)
C(516) 50(3) 3120(3) -2427(2) 85(4)
C(517) 276(3) 3032(3) -2401(2) 83(4)
Br(51) 13(1) 3402(1) -2268(1) 132(1)
O(511) 130(2) 2522(2) -2792(1) 69(3)
N(521) 811(2) 2204(2) -2721(2) 63(3)
N(522) 903(2) 1991(2) -2790(2) 76(4)
C(521) 785(3) 1879(3) -2945(2) 87(5)
C(522) 809(3) 1630(3) -3043(2) 83(4)
C(523) 981(3) 1483(3) -2995(2) 86(5)
C(524) 950(4) 1230(4) -3107(3) 105(5)
C(525) 781(4) 1145(4) -3254(3) 114(6)
C(526) 609(4) 1290(4) -3304(3) 97(5)
C(527) 629(4) 1526(4) -3205(3) 103(5)
O(521) 1163(2) 1568(2) -2847(1) 80(3)
Br(52) 359(1) 1148(1) -3524(1) 178(1)
N(531) 1229(2) 2355(2) -2522(2) 66(3)
N(532) 1334(2) 2489(2) -2355(2) 60(3)
C(531) 1599(3) 2508(3) -2312(2) 68(4)
C(532) 1720(3) 2554(3) -2126(2) 58(3)
C(533) 2046(3) 2620(3) -2104(3) 82(5)
C(534) 2169(4) 2649(3) -1924(2) 90(5)
C(535) 1982(4) 2627(3) -1778(3) 93(5)
C(536) 1674(3) 2572(3) -1801(3) 86(5)
C(537) 1558(4) 2539(3) -1968(3) 94(5)
O(531) 2203(2) 2635(2) -2253(1) 81(3)
Br(53) 1436(1) 2549(1) -1597(1) 136(1)
C(600) 1585(3) 1825(3) -2298(2) 59(4)
N(611) 1836(2) 1909(2) -2402(2) 51(3)
N(612) 1811(2) 2004(2) -2576(2) 57(3)
C(611) 2051(3) 2095(3) -2681(2) 61(4)
C(612) 2111(3) 2228(3) -2857(2) 74(4)
Tabelle 7.61: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 17
299
7 Anhang
Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
C(613) 1929(3) 2331(3) -2950(2) 77(4)
C(614) 2033(3) 2457(3) -3120(2) 90(5)
C(615) 2320(4) 2510(4) -3213(3) 121(6)
C(616) 2502(4) 2418(4) -3128(3) 122(6)
C(617) 2399(4) 2273(4) -2947(3) 102(5)
Br(61) 2881(1) 2468(1) -3209(1) 199(2)
O(611) 1674(2) 2316(2) -2884(2) 90(3)
N(621) 1303(2) 1787(2) -2360(2) 61(3)
N(622) 1106(2) 1732(2) -2216(2) 65(3)
C(621) 828(3) 1684(3) -2260(2) 62(4)
C(622) 590(3) 1595(3) -2118(2) 61(4)
C(623) 268(3) 1435(3) -2148(2) 60(4)
C(624) 50(3) 1347(3) -2013(2) 81(4)
C(625) 139(4) 1405(4) -1842(3) 106(5)
C(626) 475(4) 1574(4) -1803(3) 116(6)
C(627) 686(4) 1677(3) -1942(2) 83(4)
Br(62) 609(1) 1674(1) -1551(1) 164(1)
O(621) 186(2) 1374(2) -2324(1) 64(3)
N(631) 1618(2) 1777(2) -2126(2) 62(3)
N(632) 1897(2) 1808(2) -2060(2) 50(3)
C(631) 1939(3) 1834(2) -1891(2) 52(3)
C(632) 2204(3) 1832(3) -1794(2) 64(4)
C(633) 2428(3) 1768(3) -1886(2) 61(4)
C(634) 2638(3) 1733(3) -1762(2) 73(4)
C(635) 2641(3) 1786(3) -1579(2) 86(5)
C(636) 2429(4) 1863(3) -1504(2) 91(5)
C(637) 2222(3) 1894(3) -1613(2) 74(4)
Br(63) 2441(1) 1916(1) -1249(1) 117(1)
O(631) 2434(2) 1729(2) -2055(1) 62(3)
Cd(7) -139(1) 2028(1) -5260(1) 64(1)
Cd(8) 915(1) 1969(1) -5054(1) 64(1)
C(700) 495(3) 2285(3) -5030(2) 58(4)
N(711) 416(2) 2520(2) -5000(2) 65(3)
N(712) 147(2) 2489(2) -5081(2) 61(3)
C(711) 120(3) 2739(3) -5072(2) 61(4)
C(712) -140(3) 2768(3) -5139(2) 65(4)
C(713) -419(3) 2525(3) -5223(2) 66(4)
C(714) -640(3) 2615(3) -5282(2) 79(4)
C(715) -595(4) 2918(3) -5253(2) 92(5)
C(716) -330(3) 3141(3) -5172(2) 77(4)
C(717) -102(3) 3081(3) -5113(2) 76(4)
Br(71) -271(1) 3555(1) -5137(1) 127(1)
O(711) -473(2) 2237(2) -5247(1) 77(3)
N(721) 288(2) 2029(2) -5117(2) 62(3)
N(722) 398(2) 1816(2) -5140(2) 64(3)
C(721) 185(3) 1542(3) -5183(2) 73(4)
Tabelle 7.61: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 17
300
7 Anhang
Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
C(722) 213(3) 1268(3) -5213(2) 85(5)
C(723) 516(3) 1273(3) -5218(2) 85(5)
C(724) 483(6) 967(6) -5242(4) 174(9)
C(725) 203(7) 686(7) -5283(4) 189(10)
C(726) -90(5) 687(5) -5236(3) 124(6)
C(727) -69(5) 979(4) -5240(3) 124(6)
Br(72) -475(1) 322(1) -5302(1) 399(5)
O(721) 786(2) 1512(2) -5196(2) 88(3)
N(731) 778(2) 2338(2) -4971(2) 69(3)
N(732) 955(2) 2627(2) -4888(2) 65(3)
C(731) 1228(3) 2679(3) -4828(2) 61(4)
C(732) 1451(3) 2978(3) -4741(2) 68(4)
C(733) 1716(3) 2998(3) -4641(2) 76(4)
C(734) 1917(4) 3288(4) -4557(2) 96(5)
C(735) 1865(3) 3541(4) -4564(2) 87(5)
C(736) 1610(4) 3524(4) -4666(2) 91(5)
C(737) 1397(3) 3239(3) -4742(2) 75(4)
Br(73) 1549(1) 3866(1) -4670(1) 166(1)
O(731) 1759(2) 2749(2) -4641(2) 112(4)
C(800) 1301(3) 1949(3) -4717(2) 58(4)
N(811) 1537(2) 2057(2) -4834(2) 56(3)
N(812) 1450(2) 2099(2) -5008(2) 60(3)
C(811) 1636(3) 2132(2) -5133(2) 53(3)
C(812) 1618(3) 2200(3) -5321(2) 69(4)
C(813) 1390(3) 2281(3) -5398(2) 77(4)
C(814) 1420(3) 2376(3) -5582(2) 82(4)
C(815) 1651(4) 2382(4) -5692(3) 98(5)
C(816) 1871(4) 2308(4) -5614(3) 93(5)
C(817) 1854(3) 2214(3) -5447(2) 78(4)
Br(81) 2199(1) 2337(1) -5775(1) 127(1)
O(811) 1170(2) 2278(2) -5294(1) 77(3)
N(821) 995(2) 1848(2) -4766(2) 58(3)
N(822) 790(2) 1735(2) -4626(2) 69(3)
C(821) 490(3) 1603(3) -4659(2) 58(3)
C(822) 246(3) 1469(3) -4529(2) 72(4)
C(823) -75(3) 1300(3) -4581(2) 68(4)
C(824) -312(4) 1161(4) -4445(3) 91(5)
C(825) -250(4) 1208(4) -4268(3) 114(6)
C(826) 69(5) 1395(5) -4197(3) 148(8)
C(827) 312(5) 1518(4) -4352(3) 122(6)
Br(82) 183(1) 1438(1) -3965(1) 255(2)
O(821) -148(2) 1251(2) -4754(1) 71(3)
N(831) 1368(2) 1918(2) -4541(2) 68(4)
N(832) 1672(2) 2015(2) -4487(2) 62(3)
C(831) 1724(3) 2029(3) -4323(2) 59(4)
C(832) 2025(2) 2114(2) -4238(1) 69(4)
Tabelle 7.61: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 17
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Atom Atomkoordinaten
x y z U(eq)
C(833) 2302(2) 2195(2) -4333(1) 83(5)
C(834) 2586(2) 2296(2) -4239(1) 96(5)
C(835) 2592(2) 2315(2) -4050(1) 91(5)
C(836) 2314(2) 2234(2) -3954(1) 63(4)
C(837) 2031(2) 2134(2) -4048(1) 65(4)
Br(83) 2321(1) 2259(1) -3694(1) 104(1)
O(831) 2318(2) 2156(3) -4504(2) 96(3)
Tabelle 7.61: Lageparameter (x 104) und äquivalente isotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 17
Bindungen Längen [Å] Bindungen Längen [Å]
Cd(1)-O(231)#1 2,221(7) N(432)-C(431) 1,249(16)
Cd(1)-O(111) 2,253(10) C(431)-C(432) 1,437(19)
Cd(1)-N(211)#1 2,302(10) C(432)-C(437) 1,328(19)
Cd(1)-N(121) 2,346(11) C(432)-C(433) 1,443(18)
Cd(1)-N(112) 2,357(11) C(433)-O(431) 1,268(16)
Cd(1)-N(232)#1 2,400(11) C(433)-C(434) 1,44(2)
Cd(2)-O(121) 2,230(10) C(434)-C(435) 1,334(19)
Cd(2)-O(211) 2,258(7) C(435)-C(436) 1,364(19)
Cd(2)-N(131) 2,269(12) C(436)-C(437) 1,46(2)
Cd(2)-N(212) 2,292(9) C(436)-Br(43) 1,830(17)
Cd(2)-N(221) 2,315(10) C(500)-N(531) 1,306(16)
Cd(2)-N(122) 2,353(11) C(500)-N(521) 1,326(17)
C(100)-N(121) 1,330(16) C(500)-N(511) 1,342(16)
C(100)-N(131) 1,343(16) N(511)-N(512) 1,371(13)
C(100)-N(111) 1,377(16) N(512)-C(511) 1,247(15)
N(111)-N(112) 1,361(13) C(511)-C(512) 1,456(18)
N(112)-C(111) 1,251(16) C(512)-C(517) 1,393(19)
C(111)-C(112) 1,49(2) C(512)-C(513) 1,398(19)
C(112)-C(117) 1,37(2) C(513)-O(511) 1,313(16)
C(112)-C(113) 1,427(19) C(513)-C(514) 1,406(18)
C(113)-O(111) 1,279(15) C(514)-C(515) 1,374(18)
C(113)-C(114) 1,418(18) C(515)-C(516) 1,358(19)
C(114)-C(115) 1,343(19) C(516)-C(517) 1,375(19)
C(115)-C(116) 1,32(2) C(516)-Br(51) 1,870(16)
C(116)-C(117) 1,42(2) N(521)-N(522) 1,411(14)
C(116)-Br(11) 1,931(19) N(522)-C(521) 1,270(18)
N(121)-N(122) 1,360(14) C(521)-C(522) 1,46(2)
N(122)-C(121) 1,212(15) C(522)-C(523) 1,38(2)
C(121)-C(122) 1,435(18) C(522)-C(527) 1,41(2)
C(122)-C(127) 1,40(2) C(523)-O(521) 1,327(18)
C(122)-C(123) 1,426(19) C(523)-C(524) 1,42(2)
C(123)-O(121) 1,242(17) C(524)-C(525) 1,29(2)
C(123)-C(124) 1,35(2) C(525)-C(526) 1,38(2)
C(124)-C(125) 1,36(2) C(526)-C(527) 1,31(2)
C(125)-C(126) 1,49(3) C(526)-Br(52) 1,924(18)
Tabelle 7.62: Bindungslängen in 17 (#1 y,-x+y,-z; #2 x-y,x,-z; #3 -y,x-y,z; #4 -x+y,-x,z; #5 x-y,x,-z-1;
#6 y,-x+y,-z-1)
302
7 Anhang
Bindungen Längen [Å] Bindungen Längen [Å]
C(126)-C(127) 1,30(2) N(531)-N(532) 1,360(15)
C(126)-Br(12) 1,96(2) N(532)-C(531) 1,285(15)
N(131)-N(132) 1,371(14) C(531)-C(532) 1,455(18)
N(132)-C(131) 1,277(15) C(532)-C(537) 1,380(19)
C(131)-C(132) 1,436(19) C(532)-C(533) 1,456(19)
C(132)-C(137) 1,34(2) C(533)-O(531) 1,311(18)
C(132)-C(133) 1,48(2) C(533)-C(534) 1,42(2)
C(133)-O(131) 1,303(16) C(534)-C(535) 1,37(2)
C(133)-C(134) 1,37(2) C(535)-C(536) 1,39(2)
C(134)-C(135) 1,28(2) C(536)-C(537) 1,32(2)
C(135)-C(136) 1,44(3) C(536)-Br(53) 1,858(17)
C(136)-C(137) 1,41(3) C(600)-N(631) 1,305(16)
C(136)-Br(13) 1,96(3) C(600)-N(611) 1,316(16)
C(200)-N(211) 1,300(14) C(600)-N(621) 1,363(17)
C(200)-N(221) 1,333(15) N(611)-N(612) 1,380(14)
C(200)-N(231) 1,407(15) N(611)-Cd(3)#4 2,264(10)
N(211)-N(212) 1,391(12) N(612)-C(611) 1,273(15)
N(211)-Cd(1)#2 2,302(9) C(611)-C(612) 1,407(18)
N(212)-C(211) 1,277(15) C(612)-C(613) 1,389(19)
C(211)-C(212) 1,434(18) C(612)-C(617) 1,46(2)
C(212)-C(217) 1,385(18) C(613)-O(611) 1,297(16)
C(212)-C(213) 1,411(17) C(613)-C(614) 1,37(2)
C(213)-O(211) 1,268(14) C(614)-C(615) 1,46(2)
C(213)-C(214) 1,43(2) C(615)-C(616) 1,33(2)
C(214)-C(215) 1,39(2) C(616)-C(617) 1,46(2)
C(215)-C(216) 1,40(2) C(616)-Br(61) 1,83(2)
C(216)-C(217) 1,40(2) N(621)-N(622) 1,355(14)
C(216)-Br(21) 1,856(16) N(622)-C(621) 1,293(15)
N(221)-N(222) 1,368(13) C(621)-C(622) 1,450(18)
N(222)-C(221) 1,327(16) C(622)-C(627) 1,358(18)
C(221)-C(222) 1,454(18) C(622)-C(623) 1,371(17)
C(222)-C(227) 1,383(18) C(623)-O(621) 1,335(16)
C(222)-C(223) 1,399(18) C(623)-C(624) 1,355(19)
C(223)-O(221) 1,326(17) C(624)-C(625) 1,31(2)
C(223)-C(224) 1,40(2) C(625)-C(626) 1,44(2)
C(224)-C(225) 1,360(19) C(626)-C(627) 1,35(2)
C(225)-C(226) 1,363(19) C(626)-Br(62) 1,93(2)
C(226)-C(227) 1,367(19) N(631)-N(632) 1,373(13)
C(226)-Br(22) 1,875(16) N(632)-C(631) 1,249(15)
N(231)-N(232) 1,368(13) N(632)-Cd(3)#4 2,353(11)
N(232)-C(231) 1,291(15) C(631)-C(632) 1,475(18)
N(232)-Cd(1)#2 2,400(11) C(632)-C(637) 1,353(18)
C(231)-C(232) 1,386(16) C(632)-C(633) 1,441(18)
C(232)-C(233) 1,413(17) C(633)-O(631) 1,253(15)
C(232)-C(237) 1,418(17) C(633)-C(634) 1,435(19)
C(233)-O(231) 1,270(15) C(634)-C(635) 1,366(19)
C(233)-C(234) 1,453(18) C(635)-C(636) 1,37(2)
Tabelle 7.62: Bindungslängen in 17 (#1 y,-x+y,-z; #2 x-y,x,-z; #3 -y,x-y,z; #4 -x+y,-x,z; #5 x-y,x,-z-1;
#6 y,-x+y,-z-1)
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Bindungen Längen [Å] Bindungen Längen [Å]
C(234)-C(235) 1,382(18) C(636)-C(637) 1,34(2)
C(235)-C(236) 1,305(18) C(636)-Br(63) 1,883(18)
C(236)-C(237) 1,413(18) O(631)-Cd(3)#4 2,221(10)
C(236)-Br(23) 1,900(14) Cd(7)-O(831)#5 2,247(10)
O(231)-Cd(1)#2 2,221(7) Cd(7)-N(811)#5 2,273(11)
Cd(3)-O(631)#3 2,221(10) Cd(7)-O(711) 2,307(8)
Cd(3)-N(321) 2,261(9) Cd(7)-N(721) 2,319(9)
Cd(3)-O(311) 2,261(7) Cd(7)-N(712) 2,356(11)
Cd(3)-N(611)#3 2,264(10) Cd(7)-N(832)#5 2,381(12)
Cd(3)-N(632)#3 2,353(11) Cd(8)-O(721) 2,234(8)
Cd(3)-N(312) 2,371(9) Cd(8)-O(811) 2,236(10)
Cd(4)-O(411) 2,254(10) Cd(8)-N(821) 2,271(12)
Cd(4)-O(321) 2,255(7) Cd(8)-N(731) 2,288(10)
Cd(4)-N(421) 2,283(11) Cd(8)-N(722) 2,320(9)
Cd(4)-N(331) 2,310(9) Cd(8)-N(812) 2,369(10)
Cd(4)-N(322) 2,315(8) C(700)-N(721) 1,307(15)
Cd(4)-N(412) 2,339(10) C(700)-N(731) 1,334(16)
Cd(5)-O(431) 2,225(10) C(700)-N(711) 1,391(15)
Cd(5)-O(511) 2,238(8) N(711)-N(712) 1,376(14)
Cd(5)-N(521) 2,291(10) N(712)-C(711) 1,286(14)
Cd(5)-N(411) 2,308(11) C(711)-C(712) 1,424(17)
Cd(5)-N(512) 2,346(10) C(712)-C(713) 1,417(18)
Cd(5)-N(432) 2,372(11) C(712)-C(717) 1,453(18)
Cd(6)-O(521) 2,264(9) C(713)-O(711) 1,298(14)
Cd(6)-O(611) 2,289(10) C(713)-C(714) 1,415(18)
Cd(6)-N(531) 2,298(11) C(714)-C(715) 1,390(19)
Cd(6)-N(522) 2,304(10) C(715)-C(716) 1,335(19)
Cd(6)-N(612) 2,358(10) C(716)-C(717) 1,348(18)
Cd(6)-N(621) 2,384(12) C(716)-Br(71) 1,902(14)
C(300)-N(331) 1,336(15) N(721)-N(722) 1,397(13)
C(300)-N(321) 1,339(15) N(722)-C(721) 1,248(16)
C(300)-N(311) 1,368(14) C(721)-C(722) 1,421(19)
N(311)-N(312) 1,389(13) C(722)-C(727) 1,40(2)
N(312)-C(311) 1,279(14) C(722)-C(723) 1,46(2)
C(311)-C(312) 1,426(16) C(723)-O(721) 1,251(16)
C(312)-C(313) 1,373(17) C(723)-C(724) 1,43(3)
C(312)-C(317) 1,427(17) C(724)-C(725) 1,39(3)
C(313)-O(311) 1,326(14) C(725)-C(726) 1,47(3)
C(313)-C(314) 1,409(17) C(726)-C(727) 1,37(2)
C(314)-C(315) 1,428(18) C(726)-Br(72) 1,88(2)
C(315)-C(316) 1,335(18) N(731)-N(732) 1,369(13)
C(316)-C(317) 1,356(17) N(732)-C(731) 1,298(15)
C(316)-Br(31) 1,893(15) C(731)-C(732) 1,452(17)
N(321)-N(322) 1,379(12) C(732)-C(737) 1,417(17)
N(322)-C(321) 1,278(15) C(732)-C(733) 1,443(19)
C(321)-C(322) 1,470(17) C(733)-O(731) 1,324(16)
C(322)-C(323) 1,396(16) C(733)-C(734) 1,39(2)
Tabelle 7.62: Bindungslängen in 17 (#1 y,-x+y,-z; #2 x-y,x,-z; #3 -y,x-y,z; #4 -x+y,-x,z; #5 x-y,x,-z-1;
#6 y,-x+y,-z-1)
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Bindungen Längen [Å] Bindungen Längen [Å]
C(322)-C(327) 1,405(18) C(734)-C(735) 1,376(19)
C(323)-O(321) 1,299(14) C(735)-C(736) 1,41(2)
C(323)-C(324) 1,375(17) C(736)-C(737) 1,365(19)
C(324)-C(325) 1,348(19) C(736)-Br(73) 1,826(15)
C(325)-C(326) 1,379(19) C(800)-N(811) 1,313(16)
C(326)-C(327) 1,41(2) C(800)-N(831) 1,352(17)
C(326)-Br(32) 1,913(15) C(800)-N(821) 1,359(17)
N(331)-N(332) 1,357(13) N(811)-N(812) 1,385(14)
N(332)-C(331) 1,250(14) N(811)-Cd(7)#6 2,273(11)
C(331)-C(332) 1,472(17) N(812)-C(811) 1,241(15)
C(332)-C(333) 1,366(19) C(811)-C(812) 1,430(18)
C(332)-C(337) 1,376(18) C(812)-C(817) 1,444(19)
C(333)-O(331) 1,333(16) C(812)-C(813) 1,459(19)
C(333)-C(334) 1,43(2) C(813)-O(811) 1,307(17)
C(334)-C(335) 1,34(2) C(813)-C(814) 1,406(19)
C(335)-C(336) 1,34(2) C(814)-C(815) 1,37(2)
C(336)-C(337) 1,44(2) C(815)-C(816) 1,40(2)
C(336)-Br(33) 1,856(16) C(816)-C(817) 1,29(2)
C(400)-N(411) 1,333(16) C(816)-Br(81) 1,927(17)
C(400)-N(421) 1,345(17) N(821)-N(822) 1,343(14)
C(400)-N(431) 1,353(17) N(822)-C(821) 1,287(15)
N(411)-N(412) 1,358(14) C(821)-C(822) 1,399(18)
N(412)-C(411) 1,265(16) C(822)-C(827) 1,33(2)
C(411)-C(412) 1,371(19) C(822)-C(823) 1,401(19)
C(412)-C(413) 1,42(2) C(823)-O(821) 1,308(17)
C(412)-C(417) 1,45(2) C(823)-C(824) 1,41(2)
C(413)-O(411) 1,283(17) C(824)-C(825) 1,32(2)
C(413)-C(414) 1,41(2) C(825)-C(826) 1,45(3)
C(414)-C(415) 1,40(2) C(826)-C(827) 1,52(3)
C(415)-C(416) 1,33(2) C(826)-Br(82) 1,77(3)
C(416)-C(417) 1,34(2) N(831)-N(832) 1,362(13)
C(416)-Br(41) 1,92(2) N(832)-C(831) 1,224(15)
N(421)-N(422) 1,384(15) N(832)-Cd(7)#6 2,381(12)
N(422)-C(421) 1,292(16) C(831)-C(832) 1,447(15)
C(421)-C(422) 1,417(19) C(832)-C(833) 1,3900
C(422)-C(427) 1,35(2) C(832)-C(837) 1,3900
C(422)-C(423) 1,47(2) C(833)-O(831) 1,271(12)
C(423)-O(421) 1,356(19) C(833)-C(834) 1,3900
C(423)-C(424) 1,40(2) C(834)-C(835) 1,3900
C(424)-C(425) 1,33(2) C(835)-C(836) 1,3900
C(425)-C(426) 1,45(2) C(836)-C(837) 1,3900
C(426)-C(427) 1,37(2) C(836)-Br(83) 1,905(8)
C(426)-Br(42) 1,835(19) O(831)-Cd(7)#6 2,247(10)
N(431)-N(432) 1,414(13)
Tabelle 7.62: Bindungslängen in 17 (#1 y,-x+y,-z; #2 x-y,x,-z; #3 -y,x-y,z; #4 -x+y,-x,z; #5 x-y,x,-z-1;
#6 y,-x+y,-z-1)
305
7 Anhang
Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
O(231)#1-Cd(1)-O(111) 102,9(3) C(427)-C(422)-C(421) 124,8(15)
O(231)#1-Cd(1)-N(211)#1 144,7(3) C(427)-C(422)-C(423) 114,8(16)
O(111)-Cd(1)-N(211)#1 85,9(3) C(421)-C(422)-C(423) 120,2(16)
O(231)#1-Cd(1)-N(121) 94,2(3) O(421)-C(423)-C(424) 127,9(15)
O(111)-Cd(1)-N(121) 142,5(4) O(421)-C(423)-C(422) 114,3(14)
N(211)#1-Cd(1)-N(121) 99,2(3) C(424)-C(423)-C(422) 117,6(18)
O(231)#1-Cd(1)-N(112) 97,2(3) C(425)-C(424)-C(423) 124,1(17)
O(111)-Cd(1)-N(112) 75,8(3) C(424)-C(425)-C(426) 119,6(18)
N(211)#1-Cd(1)-N(112) 118,0(3) C(427)-C(426)-C(425) 115,0(19)
N(121)-Cd(1)-N(112) 69,0(4) C(427)-C(426)-Br(42) 125,2(14)
O(231)#1-Cd(1)-N(232)#1 77,1(3) C(425)-C(426)-Br(42) 119,8(15)
O(111)-Cd(1)-N(232)#1 100,4(3) C(422)-C(427)-C(426) 128,7(18)
N(211)#1-Cd(1)-N(232)#1 67,7(3) C(400)-N(431)-N(432) 116,3(12)
N(121)-Cd(1)-N(232)#1 116,1(4) C(431)-N(432)-N(431) 114,8(12)
N(112)-Cd(1)-N(232)#1 172,4(4) C(431)-N(432)-Cd(5) 130,9(9)
O(121)-Cd(2)-O(211) 94,6(3) N(431)-N(432)-Cd(5) 114,3(9)
O(121)-Cd(2)-N(131) 145,3(3) N(432)-C(431)-C(432) 124,8(15)
O(211)-Cd(2)-N(131) 98,4(3) C(437)-C(432)-C(431) 116,2(14)
O(121)-Cd(2)-N(212) 99,1(4) C(437)-C(432)-C(433) 117,6(14)
O(211)-Cd(2)-N(212) 81,2(3) C(431)-C(432)-C(433) 126,2(16)
N(131)-Cd(2)-N(212) 114,6(4) O(431)-C(433)-C(434) 123,3(13)
O(121)-Cd(2)-N(221) 93,2(3) O(431)-C(433)-C(432) 121,9(13)
O(211)-Cd(2)-N(221) 149,2(3) C(434)-C(433)-C(432) 114,7(15)
N(131)-Cd(2)-N(221) 91,8(4) C(435)-C(434)-C(433) 124,7(15)
N(212)-Cd(2)-N(221) 68,1(4) C(434)-C(435)-C(436) 122,1(16)
O(121)-Cd(2)-N(122) 77,5(4) C(435)-C(436)-C(437) 113,5(16)
O(211)-Cd(2)-N(122) 94,6(3) C(435)-C(436)-Br(43) 123,4(12)
N(131)-Cd(2)-N(122) 69,5(4) C(437)-C(436)-Br(43) 123,2(12)
N(212)-Cd(2)-N(122) 174,5(5) C(432)-C(437)-C(436) 127,2(16)
N(221)-Cd(2)-N(122) 116,1(4) C(433)-O(431)-Cd(5) 135,9(8)
N(121)-C(100)-N(131) 122,6(15) N(531)-C(500)-N(521) 121,6(13)
N(121)-C(100)-N(111) 118,4(14) N(531)-C(500)-N(511) 122,9(14)
N(131)-C(100)-N(111) 119,0(13) N(521)-C(500)-N(511) 115,5(13)
N(112)-N(111)-C(100) 117,9(11) C(500)-N(511)-N(512) 121,5(12)
C(111)-N(112)-N(111) 114,8(11) C(511)-N(512)-N(511) 115,4(11)
C(111)-N(112)-Cd(1) 128,0(9) C(511)-N(512)-Cd(5) 130,9(9)
N(111)-N(112)-Cd(1) 116,0(9) N(511)-N(512)-Cd(5) 113,5(7)
N(112)-C(111)-C(112) 127,2(14) N(512)-C(511)-C(512) 127,1(14)
C(117)-C(112)-C(113) 124,7(15) C(517)-C(512)-C(513) 117,6(13)
C(117)-C(112)-C(111) 114,7(14) C(517)-C(512)-C(511) 117,8(14)
C(113)-C(112)-C(111) 120,0(15) C(513)-C(512)-C(511) 124,5(14)
O(111)-C(113)-C(114) 120,1(12) O(511)-C(513)-C(512) 123,1(12)
O(111)-C(113)-C(112) 125,1(13) O(511)-C(513)-C(514) 118,1(13)
C(114)-C(113)-C(112) 114,7(15) C(512)-C(513)-C(514) 118,7(14)
C(115)-C(114)-C(113) 120,6(15) C(515)-C(514)-C(513) 121,1(15)
C(116)-C(115)-C(114) 122,3(17) C(516)-C(515)-C(514) 120,8(14)
Tabelle 7.63: Winkel in 17 (#1 y,-x+y,-z; #2 x-y,x,-z; #3 -y,x-y,z; #4 -x+y,-x,z; #5 x-y,x,-z-1; #6
y,-x+y,-z-1)
306
7 Anhang
Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
C(115)-C(116)-C(117) 122,6(19) C(515)-C(516)-C(517) 118,5(15)
C(115)-C(116)-Br(11) 122,8(15) C(515)-C(516)-Br(51) 119,4(11)
C(117)-C(116)-Br(11) 114,3(13) C(517)-C(516)-Br(51) 121,8(13)
C(112)-C(117)-C(116) 114,6(16) C(516)-C(517)-C(512) 123,2(15)
C(113)-O(111)-Cd(1) 134,9(8) C(513)-O(511)-Cd(5) 136,2(9)
C(100)-N(121)-N(122) 115,0(12) C(500)-N(521)-N(522) 113,3(11)
C(100)-N(121)-Cd(1) 116,5(11) C(500)-N(521)-Cd(5) 120,3(9)
N(122)-N(121)-Cd(1) 128,0(9) N(522)-N(521)-Cd(5) 126,1(8)
C(121)-N(122)-N(121) 118,0(13) C(521)-N(522)-N(521) 113,1(11)
C(121)-N(122)-Cd(2) 125,7(12) C(521)-N(522)-Cd(6) 126,1(10)
N(121)-N(122)-Cd(2) 115,9(9) N(521)-N(522)-Cd(6) 118,3(8)
N(122)-C(121)-C(122) 128,5(15) N(522)-C(521)-C(522) 125,9(15)
C(127)-C(122)-C(123) 121,8(17) C(523)-C(522)-C(527) 117,1(15)
C(127)-C(122)-C(121) 115,7(14) C(523)-C(522)-C(521) 128,4(17)
C(123)-C(122)-C(121) 122,5(14) C(527)-C(522)-C(521) 114,5(15)
O(121)-C(123)-C(124) 119,7(15) O(521)-C(523)-C(522) 122,0(15)
O(121)-C(123)-C(122) 125,0(16) O(521)-C(523)-C(524) 120,2(15)
C(124)-C(123)-C(122) 115,1(16) C(522)-C(523)-C(524) 117,8(17)
C(123)-C(124)-C(125) 126,9(18) C(525)-C(524)-C(523) 122,4(18)
C(124)-C(125)-C(126) 115(2) C(524)-C(525)-C(526) 120,0(19)
C(127)-C(126)-C(125) 122(2) C(527)-C(526)-C(525) 120,2(18)
C(127)-C(126)-Br(12) 122,6(16) C(527)-C(526)-Br(52) 121,7(14)
C(125)-C(126)-Br(12) 114,8(17) C(525)-C(526)-Br(52) 118,0(14)
C(126)-C(127)-C(122) 119,6(19) C(526)-C(527)-C(522) 122,2(17)
C(123)-O(121)-Cd(2) 126,0(9) C(523)-O(521)-Cd(6) 131,4(8)
C(100)-N(131)-N(132) 112,3(12) C(500)-N(531)-N(532) 112,6(12)
C(100)-N(131)-Cd(2) 114,9(10) C(500)-N(531)-Cd(6) 118,3(10)
N(132)-N(131)-Cd(2) 129,1(7) N(532)-N(531)-Cd(6) 125,9(7)
C(131)-N(132)-N(131) 112,6(13) C(531)-N(532)-N(531) 111,8(11)
N(132)-C(131)-C(132) 119,8(15) N(532)-C(531)-C(532) 123,3(14)
C(137)-C(132)-C(131) 120,6(16) C(537)-C(532)-C(531) 127,0(13)
C(137)-C(132)-C(133) 119,1(17) C(537)-C(532)-C(533) 116,3(15)
C(131)-C(132)-C(133) 120,0(16) C(531)-C(532)-C(533) 116,7(14)
O(131)-C(133)-C(134) 123,2(15) O(531)-C(533)-C(534) 123,8(14)
O(131)-C(133)-C(132) 117,4(14) O(531)-C(533)-C(532) 117,2(16)
C(134)-C(133)-C(132) 119,1(18) C(534)-C(533)-C(532) 119,0(16)
C(135)-C(134)-C(133) 122(2) C(535)-C(534)-C(533) 118,8(16)
C(134)-C(135)-C(136) 120(2) C(534)-C(535)-C(536) 121,5(18)
C(137)-C(136)-C(135) 120(2) C(537)-C(536)-C(535) 119,5(17)
C(137)-C(136)-Br(13) 119,2(19) C(537)-C(536)-Br(53) 121,5(13)
C(135)-C(136)-Br(13) 121(2) C(535)-C(536)-Br(53) 119,1(14)
C(132)-C(137)-C(136) 119(2) C(536)-C(537)-C(532) 124,8(16)
N(211)-C(200)-N(221) 124,1(11) N(631)-C(600)-N(611) 115,6(14)
N(211)-C(200)-N(231) 115,5(11) N(631)-C(600)-N(621) 120,1(14)
N(221)-C(200)-N(231) 120,4(11) N(611)-C(600)-N(621) 124,3(16)
C(200)-N(211)-N(212) 112,2(9) C(600)-N(611)-N(612) 114,4(12)
C(200)-N(211)-Cd(1)#2 121,1(8) C(600)-N(611)-Cd(3)#4 120,2(11)
Tabelle 7.63: Winkel in 17 (#1 y,-x+y,-z; #2 x-y,x,-z; #3 -y,x-y,z; #4 -x+y,-x,z; #5 x-y,x,-z-1; #6
y,-x+y,-z-1)
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7 Anhang
Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
N(212)-N(211)-Cd(1)#2 124,9(7) N(612)-N(611)-Cd(3)#4 125,3(7)
C(211)-N(212)-N(211) 115,4(10) C(611)-N(612)-N(611) 116,9(11)
C(211)-N(212)-Cd(2) 124,8(8) C(611)-N(612)-Cd(6) 124,4(11)
N(211)-N(212)-Cd(2) 118,8(7) N(611)-N(612)-Cd(6) 118,7(7)
N(212)-C(211)-C(212) 129,6(12) N(612)-C(611)-C(612) 130,9(14)
C(217)-C(212)-C(213) 124,3(12) C(613)-C(612)-C(611) 126,1(14)
C(217)-C(212)-C(211) 112,7(12) C(613)-C(612)-C(617) 117,4(15)
C(213)-C(212)-C(211) 122,9(12) C(611)-C(612)-C(617) 116,4(13)
O(211)-C(213)-C(212) 128,3(11) O(611)-C(613)-C(614) 119,5(14)
O(211)-C(213)-C(214) 118,4(12) O(611)-C(613)-C(612) 123,9(15)
C(212)-C(213)-C(214) 113,1(12) C(614)-C(613)-C(612) 116,6(15)
C(215)-C(214)-C(213) 124,7(16) C(613)-C(614)-C(615) 127,6(16)
C(214)-C(215)-C(216) 118,7(17) C(616)-C(615)-C(614) 117(2)
C(215)-C(216)-C(217) 119,6(15) C(615)-C(616)-C(617) 117,6(19)
C(215)-C(216)-Br(21) 119,1(13) C(615)-C(616)-Br(61) 126,5(18)
C(217)-C(216)-Br(21) 121,2(12) C(617)-C(616)-Br(61) 115,9(14)
C(212)-C(217)-C(216) 119,6(14) C(612)-C(617)-C(616) 123,3(16)
C(213)-O(211)-Cd(2) 125,7(8) C(613)-O(611)-Cd(6) 129,9(9)
C(200)-N(221)-N(222) 113,6(9) N(622)-N(621)-C(600) 109,4(12)
C(200)-N(221)-Cd(2) 114,5(9) N(622)-N(621)-Cd(6) 133,7(7)
N(222)-N(221)-Cd(2) 131,5(7) C(600)-N(621)-Cd(6) 113,2(10)
C(221)-N(222)-N(221) 112,5(10) C(621)-N(622)-N(621) 114,5(13)
N(222)-C(221)-C(222) 122,8(12) N(622)-C(621)-C(622) 118,7(14)
C(227)-C(222)-C(223) 119,0(14) C(627)-C(622)-C(623) 116,6(14)
C(227)-C(222)-C(221) 118,5(12) C(627)-C(622)-C(621) 119,1(13)
C(223)-C(222)-C(221) 122,5(13) C(623)-C(622)-C(621) 124,4(15)
O(221)-C(223)-C(224) 119,8(14) O(621)-C(623)-C(624) 122,3(13)
O(221)-C(223)-C(222) 121,5(15) O(621)-C(623)-C(622) 114,4(13)
C(224)-C(223)-C(222) 118,5(15) C(624)-C(623)-C(622) 123,4(17)
C(225)-C(224)-C(223) 120,1(15) C(625)-C(624)-C(623) 120,6(16)
C(224)-C(225)-C(226) 121,8(16) C(624)-C(625)-C(626) 118,1(19)
C(225)-C(226)-C(227) 118,7(15) C(627)-C(626)-C(625) 119,6(19)
C(225)-C(226)-Br(22) 120,1(13) C(627)-C(626)-Br(62) 121,9(14)
C(227)-C(226)-Br(22) 121,0(11) C(625)-C(626)-Br(62) 118,4(15)
C(226)-C(227)-C(222) 121,7(14) C(626)-C(627)-C(622) 121,4(16)
N(232)-N(231)-C(200) 118,5(10) C(600)-N(631)-N(632) 121,5(12)
C(231)-N(232)-N(231) 118,4(11) C(631)-N(632)-N(631) 117,3(11)
C(231)-N(232)-Cd(1)#2 127,5(9) C(631)-N(632)-Cd(3)#4 130,3(8)
N(231)-N(232)-Cd(1)#2 113,6(7) N(631)-N(632)-Cd(3)#4 112,0(9)
N(232)-C(231)-C(232) 126,5(13) N(632)-C(631)-C(632) 125,0(12)
C(231)-C(232)-C(233) 124,6(11) C(637)-C(632)-C(633) 122,1(13)
C(231)-C(232)-C(237) 113,8(12) C(637)-C(632)-C(631) 115,5(13)
C(233)-C(232)-C(237) 121,6(11) C(633)-C(632)-C(631) 122,4(14)
O(231)-C(233)-C(232) 126,9(11) O(631)-C(633)-C(634) 122,1(13)
O(231)-C(233)-C(234) 117,2(13) O(631)-C(633)-C(632) 124,7(12)
C(232)-C(233)-C(234) 115,9(12) C(634)-C(633)-C(632) 113,1(15)
C(235)-C(234)-C(233) 119,2(14) C(635)-C(634)-C(633) 122,4(14)
Tabelle 7.63: Winkel in 17 (#1 y,-x+y,-z; #2 x-y,x,-z; #3 -y,x-y,z; #4 -x+y,-x,z; #5 x-y,x,-z-1; #6
y,-x+y,-z-1)
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7 Anhang
Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
C(236)-C(235)-C(234) 124,8(14) C(634)-C(635)-C(636) 120,4(16)
C(235)-C(236)-C(237) 119,4(13) C(637)-C(636)-C(635) 120,0(17)
C(235)-C(236)-Br(23) 123,7(11) C(637)-C(636)-Br(63) 123,1(13)
C(237)-C(236)-Br(23) 116,8(11) C(635)-C(636)-Br(63) 117,0(13)
C(236)-C(237)-C(232) 119,0(13) C(636)-C(637)-C(632) 121,6(15)
C(233)-O(231)-Cd(1)#2 132,0(8) C(633)-O(631)-Cd(3)#4 134,5(8)
O(631)#3-Cd(3)-N(321) 90,5(3) O(831)#5-Cd(7)-N(811)#5 145,5(4)
O(631)#3-Cd(3)-O(311) 100,1(3) O(831)#5-Cd(7)-O(711) 97,8(4)
N(321)-Cd(3)-O(311) 145,4(3) N(811)#5-Cd(7)-O(711) 93,9(3)
O(631)#3-Cd(3)-N(611)#3 144,0(4) O(831)#5-Cd(7)-N(721) 92,5(4)
N(321)-Cd(3)-N(611)#3 100,0(3) N(811)#5-Cd(7)-N(721) 97,1(3)
O(311)-Cd(3)-N(611)#3 90,7(3) O(711)-Cd(7)-N(721) 143,6(3)
O(631)#3-Cd(3)-N(632)#3 76,1(3) O(831)#5-Cd(7)-N(712) 86,6(4)
N(321)-Cd(3)-N(632)#3 115,7(3) N(811)#5-Cd(7)-N(712) 127,7(4)
O(311)-Cd(3)-N(632)#3 98,9(3) O(711)-Cd(7)-N(712) 76,6(3)
N(611)#3-Cd(3)-N(632)#3 68,3(4) N(721)-Cd(7)-N(712) 69,2(3)
O(631)#3-Cd(3)-N(312) 96,0(3) O(831)#5-Cd(7)-N(832)#5 76,4(4)
N(321)-Cd(3)-N(312) 69,6(3) N(811)#5-Cd(7)-N(832)#5 69,4(5)
O(311)-Cd(3)-N(312) 76,5(3) O(711)-Cd(7)-N(832)#5 102,8(3)
N(611)#3-Cd(3)-N(312) 120,0(4) N(721)-Cd(7)-N(832)#5 113,6(3)
N(632)#3-Cd(3)-N(312) 170,2(4) N(712)-Cd(7)-N(832)#5 162,8(4)
O(411)-Cd(4)-O(321) 93,3(3) O(721)-Cd(8)-O(811) 95,2(4)
O(411)-Cd(4)-N(421) 145,8(3) O(721)-Cd(8)-N(821) 100,0(4)
O(321)-Cd(4)-N(421) 98,6(3) O(811)-Cd(8)-N(821) 142,4(3)
O(411)-Cd(4)-N(331) 95,0(3) O(721)-Cd(8)-N(731) 148,7(3)
O(321)-Cd(4)-N(331) 147,9(3) O(811)-Cd(8)-N(731) 87,8(4)
N(421)-Cd(4)-N(331) 91,6(4) N(821)-Cd(8)-N(731) 96,3(4)
O(411)-Cd(4)-N(322) 98,3(3) O(721)-Cd(8)-N(722) 80,5(3)
O(321)-Cd(4)-N(322) 79,3(3) O(811)-Cd(8)-N(722) 98,5(4)
N(421)-Cd(4)-N(322) 115,3(4) N(821)-Cd(8)-N(722) 117,8(4)
N(331)-Cd(4)-N(322) 68,9(3) N(731)-Cd(8)-N(722) 68,2(4)
O(411)-Cd(4)-N(412) 78,4(4) O(721)-Cd(8)-N(812) 93,4(3)
O(321)-Cd(4)-N(412) 94,0(3) O(811)-Cd(8)-N(812) 76,7(4)
N(421)-Cd(4)-N(412) 69,0(4) N(821)-Cd(8)-N(812) 68,3(4)
N(331)-Cd(4)-N(412) 118,1(3) N(731)-Cd(8)-N(812) 117,6(4)
N(322)-Cd(4)-N(412) 172,4(4) N(722)-Cd(8)-N(812) 171,9(5)
O(431)-Cd(5)-O(511) 96,3(4) N(721)-C(700)-N(731) 124,9(12)
O(431)-Cd(5)-N(521) 86,8(4) N(721)-C(700)-N(711) 117,2(11)
O(511)-Cd(5)-N(521) 145,6(3) N(731)-C(700)-N(711) 118,0(12)
O(431)-Cd(5)-N(411) 146,6(4) N(712)-N(711)-C(700) 118,8(10)
O(511)-Cd(5)-N(411) 92,8(3) C(711)-N(712)-N(711) 114,6(10)
N(521)-Cd(5)-N(411) 103,4(3) C(711)-N(712)-Cd(7) 129,5(9)
O(431)-Cd(5)-N(512) 105,1(3) N(711)-N(712)-Cd(7) 114,7(6)
O(511)-Cd(5)-N(512) 77,1(3) N(712)-C(711)-C(712) 126,0(12)
N(521)-Cd(5)-N(512) 69,1(4) C(713)-C(712)-C(711) 126,5(12)
N(411)-Cd(5)-N(512) 108,3(4) C(713)-C(712)-C(717) 119,8(12)
O(431)-Cd(5)-N(432) 76,8(4) C(711)-C(712)-C(717) 113,7(12)
Tabelle 7.63: Winkel in 17 (#1 y,-x+y,-z; #2 x-y,x,-z; #3 -y,x-y,z; #4 -x+y,-x,z; #5 x-y,x,-z-1; #6
y,-x+y,-z-1)
309
7 Anhang
Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
O(511)-Cd(5)-N(432) 99,3(3) O(711)-C(713)-C(714) 121,1(12)
N(521)-Cd(5)-N(432) 114,7(4) O(711)-C(713)-C(712) 123,3(12)
N(411)-Cd(5)-N(432) 70,0(4) C(714)-C(713)-C(712) 115,6(12)
N(512)-Cd(5)-N(432) 176,0(3) C(715)-C(714)-C(713) 122,6(14)
O(521)-Cd(6)-O(611) 90,3(4) C(716)-C(715)-C(714) 120,3(15)
O(521)-Cd(6)-N(531) 147,1(4) C(715)-C(716)-C(717) 121,9(14)
O(611)-Cd(6)-N(531) 98,7(4) C(715)-C(716)-Br(71) 119,5(11)
O(521)-Cd(6)-N(522) 79,9(4) C(717)-C(716)-Br(71) 118,6(11)
O(611)-Cd(6)-N(522) 92,9(4) C(716)-C(717)-C(712) 119,8(13)
N(531)-Cd(6)-N(522) 68,2(4) C(713)-O(711)-Cd(7) 132,2(7)
O(521)-Cd(6)-N(612) 95,1(3) C(700)-N(721)-N(722) 111,3(9)
O(611)-Cd(6)-N(612) 79,3(4) C(700)-N(721)-Cd(7) 119,1(8)
N(531)-Cd(6)-N(612) 117,6(4) N(722)-N(721)-Cd(7) 128,2(8)
N(522)-Cd(6)-N(612) 170,8(5) C(721)-N(722)-N(721) 113,5(10)
O(521)-Cd(6)-N(621) 104,7(3) C(721)-N(722)-Cd(8) 126,6(9)
O(611)-Cd(6)-N(621) 145,2(3) N(721)-N(722)-Cd(8) 119,1(7)
N(531)-Cd(6)-N(621) 85,6(4) N(722)-C(721)-C(722) 128,3(14)
N(522)-Cd(6)-N(621) 120,3(4) C(727)-C(722)-C(721) 117,2(14)
N(612)-Cd(6)-N(621) 68,3(4) C(727)-C(722)-C(723) 119,1(15)
N(331)-C(300)-N(321) 125,2(11) C(721)-C(722)-C(723) 123,8(14)
N(331)-C(300)-N(311) 117,6(11) O(721)-C(723)-C(724) 120,1(17)
N(321)-C(300)-N(311) 117,3(11) O(721)-C(723)-C(722) 126,2(14)
C(300)-N(311)-N(312) 118,5(10) C(724)-C(723)-C(722) 113,6(17)
C(311)-N(312)-N(311) 116,7(10) C(725)-C(724)-C(723) 126(3)
C(311)-N(312)-Cd(3) 130,5(9) C(724)-C(725)-C(726) 115(3)
N(311)-N(312)-Cd(3) 112,8(6) C(727)-C(726)-C(725) 115(2)
N(312)-C(311)-C(312) 126,6(12) C(727)-C(726)-Br(72) 119,8(15)
C(313)-C(312)-C(311) 126,7(12) C(725)-C(726)-Br(72) 116,4(17)
C(313)-C(312)-C(317) 119,4(11) C(726)-C(727)-C(722) 124,5(19)
C(311)-C(312)-C(317) 113,8(12) C(723)-O(721)-Cd(8) 128,7(9)
O(311)-C(313)-C(312) 122,8(11) C(700)-N(731)-N(732) 113,6(10)
O(311)-C(313)-C(314) 118,1(12) C(700)-N(731)-Cd(8) 115,9(9)
C(312)-C(313)-C(314) 119,1(12) N(732)-N(731)-Cd(8) 130,0(7)
C(313)-C(314)-C(315) 119,5(13) C(731)-N(732)-N(731) 114,0(10)
C(316)-C(315)-C(314) 119,8(13) N(732)-C(731)-C(732) 121,3(11)
C(315)-C(316)-C(317) 121,7(14) C(737)-C(732)-C(733) 120,1(13)
C(315)-C(316)-Br(31) 117,9(11) C(737)-C(732)-C(731) 120,9(12)
C(317)-C(316)-Br(31) 120,4(11) C(733)-C(732)-C(731) 118,9(12)
C(316)-C(317)-C(312) 120,3(13) O(731)-C(733)-C(734) 125,1(13)
C(313)-O(311)-Cd(3) 136,3(8) O(731)-C(733)-C(732) 118,7(13)
C(300)-N(321)-N(322) 111,2(9) C(734)-C(733)-C(732) 116,1(13)
C(300)-N(321)-Cd(3) 119,3(7) C(735)-C(734)-C(733) 122,6(15)
N(322)-N(321)-Cd(3) 127,8(7) C(734)-C(735)-C(736) 121,1(15)
C(321)-N(322)-N(321) 112,9(9) C(737)-C(736)-C(735) 118,0(14)
C(321)-N(322)-Cd(4) 127,2(8) C(737)-C(736)-Br(73) 122,3(12)
N(321)-N(322)-Cd(4) 119,5(6) C(735)-C(736)-Br(73) 119,4(12)
N(322)-C(321)-C(322) 129,1(12) C(736)-C(737)-C(732) 121,5(13)
Tabelle 7.63: Winkel in 17 (#1 y,-x+y,-z; #2 x-y,x,-z; #3 -y,x-y,z; #4 -x+y,-x,z; #5 x-y,x,-z-1; #6
y,-x+y,-z-1)
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Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
C(323)-C(322)-C(327) 121,2(12) N(811)-C(800)-N(831) 117,0(14)
C(323)-C(322)-C(321) 125,0(11) N(811)-C(800)-N(821) 123,3(16)
C(327)-C(322)-C(321) 113,8(11) N(831)-C(800)-N(821) 119,5(14)
O(321)-C(323)-C(324) 121,4(11) C(800)-N(811)-N(812) 112,8(12)
O(321)-C(323)-C(322) 122,6(11) C(800)-N(811)-Cd(7)#6 120,0(12)
C(324)-C(323)-C(322) 116,0(12) N(812)-N(811)-Cd(7)#6 127,2(8)
C(325)-C(324)-C(323) 125,7(14) C(811)-N(812)-N(811) 115,9(12)
C(324)-C(325)-C(326) 118,1(15) C(811)-N(812)-Cd(8) 124,1(12)
C(325)-C(326)-C(327) 120,4(14) N(811)-N(812)-Cd(8) 117,8(8)
C(325)-C(326)-Br(32) 120,4(12) N(812)-C(811)-C(812) 127,8(14)
C(327)-C(326)-Br(32) 118,9(11) C(811)-C(812)-C(817) 118,8(13)
C(322)-C(327)-C(326) 118,4(13) C(811)-C(812)-C(813) 125,3(13)
C(323)-O(321)-Cd(4) 135,7(7) C(817)-C(812)-C(813) 115,8(15)
C(300)-N(331)-N(332) 113,8(9) O(811)-C(813)-C(814) 120,9(14)
C(300)-N(331)-Cd(4) 114,2(8) O(811)-C(813)-C(812) 120,0(15)
N(332)-N(331)-Cd(4) 131,6(7) C(814)-C(813)-C(812) 119,1(15)
C(331)-N(332)-N(331) 114,6(9) C(815)-C(814)-C(813) 121,2(15)
N(332)-C(331)-C(332) 123,5(11) C(814)-C(815)-C(816) 118,6(18)
C(333)-C(332)-C(337) 121,7(14) C(817)-C(816)-C(815) 123,3(16)
C(333)-C(332)-C(331) 120,0(12) C(817)-C(816)-Br(81) 120,4(12)
C(337)-C(332)-C(331) 118,3(13) C(815)-C(816)-Br(81) 116,2(15)
O(331)-C(333)-C(332) 122,4(13) C(816)-C(817)-C(812) 121,7(15)
O(331)-C(333)-C(334) 121,0(14) C(813)-O(811)-Cd(8) 129,7(8)
C(332)-C(333)-C(334) 116,4(14) N(822)-N(821)-C(800) 113,6(13)
C(335)-C(334)-C(333) 123,6(17) N(822)-N(821)-Cd(8) 128,8(7)
C(336)-C(335)-C(334) 118,7(18) C(800)-N(821)-Cd(8) 116,7(10)
C(335)-C(336)-C(337) 120,7(15) C(821)-N(822)-N(821) 119,0(13)
C(335)-C(336)-Br(33) 119,8(13) N(822)-C(821)-C(822) 126,1(15)
C(337)-C(336)-Br(33) 118,7(12) C(827)-C(822)-C(821) 120,5(15)
C(332)-C(337)-C(336) 118,3(14) C(827)-C(822)-C(823) 117,8(16)
N(411)-C(400)-N(421) 122,6(16) C(821)-C(822)-C(823) 121,6(16)
N(411)-C(400)-N(431) 121,5(15) O(821)-C(823)-C(822) 119,3(14)
N(421)-C(400)-N(431) 115,9(14) O(821)-C(823)-C(824) 120,9(14)
C(400)-N(411)-N(412) 113,8(12) C(822)-C(823)-C(824) 119,5(17)
C(400)-N(411)-Cd(5) 117,2(12) C(825)-C(824)-C(823) 123,1(17)
N(412)-N(411)-Cd(5) 127,9(8) C(824)-C(825)-C(826) 122(2)
C(411)-N(412)-N(411) 116,0(12) C(825)-C(826)-C(827) 111(2)
C(411)-N(412)-Cd(4) 123,5(12) C(825)-C(826)-Br(82) 126,2(19)
N(411)-N(412)-Cd(4) 118,0(8) C(827)-C(826)-Br(82) 122,2(17)
N(412)-C(411)-C(412) 129,8(15) C(822)-C(827)-C(826) 125,7(19)
C(411)-C(412)-C(413) 124,2(15) C(800)-N(831)-N(832) 121,0(12)
C(411)-C(412)-C(417) 117,4(15) C(831)-N(832)-N(831) 117,4(12)
C(413)-C(412)-C(417) 118,3(17) C(831)-N(832)-Cd(7)#6 130,3(9)
O(411)-C(413)-C(414) 116,1(14) N(831)-N(832)-Cd(7)#6 112,1(9)
O(411)-C(413)-C(412) 125,8(16) N(832)-C(831)-C(832) 126,2(13)
C(414)-C(413)-C(412) 118,1(16) C(833)-C(832)-C(837) 120,0
C(415)-C(414)-C(413) 120,2(16) C(833)-C(832)-C(831) 124,2(9)
Tabelle 7.63: Winkel in 17 (#1 y,-x+y,-z; #2 x-y,x,-z; #3 -y,x-y,z; #4 -x+y,-x,z; #5 x-y,x,-z-1; #6
y,-x+y,-z-1)
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Bindungen Winkel [◦] Bindungen Winkel [◦]
C(416)-C(415)-C(414) 121(2) C(837)-C(832)-C(831) 115,7(9)
C(415)-C(416)-C(417) 122(2) O(831)-C(833)-C(834) 114,4(8)
C(415)-C(416)-Br(41) 121,3(18) O(831)-C(833)-C(832) 125,2(8)
C(417)-C(416)-Br(41) 116,8(15) C(834)-C(833)-C(832) 120,0
C(416)-C(417)-C(412) 120,4(17) C(833)-C(834)-C(835) 120,0
C(413)-O(411)-Cd(4) 127,2(9) C(836)-C(835)-C(834) 120,0
C(400)-N(421)-N(422) 112,4(12) C(835)-C(836)-C(837) 120,0
C(400)-N(421)-Cd(4) 115,8(11) C(835)-C(836)-Br(83) 120,1(5)
N(422)-N(421)-Cd(4) 127,9(8) C(837)-C(836)-Br(83) 119,9(5)
C(421)-N(422)-N(421) 113,6(13) C(836)-C(837)-C(832) 120,0
N(422)-C(421)-C(422) 119,5(15) C(833)-O(831)-Cd(7)#6 131,5(8)
Tabelle 7.63: Winkel in 17 (#1 y,-x+y,-z; #2 x-y,x,-z; #3 -y,x-y,z; #4 -x+y,-x,z; #5 x-y,x,-z-1; #6
y,-x+y,-z-1)
Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
Cd(1) 47(1) 49(1) 74(1) 0(1) 7(1) 27(1)
Cd(2) 49(1) 49(1) 87(1) -12(1) 2(1) 24(1)
N(111) 72(7) 50(7) 42(10) 0(6) -5(6) 26(5)
N(112) 59(6) 49(6) 46(10) -2(5) 11(5) 28(5)
Br(11) 222(3) 148(2) 98(2) -30(2) -31(2) 103(2)
O(111) 79(6) 59(5) 71(10) 4(5) 8(5) 39(4)
N(121) 56(6) 60(7) 75(12) 1(7) 18(6) 35(5)
N(122) 52(6) 79(8) 59(11) -12(8) 3(6) 38(6)
Br(12) 214(3) 163(2) 109(2) 12(2) -21(2) 78(2)
O(121) 74(6) 57(5) 89(9) -15(5) -13(5) 28(4)
N(131) 58(6) 51(6) 57(10) 10(6) 15(6) 29(5)
N(132) 67(7) 38(6) 93(12) -12(6) 2(7) 26(5)
Br(13) 524(8) 275(4) 130(3) 54(3) 62(4) 298(5)
O(131) 76(6) 67(5) 77(9) -9(5) -2(5) 39(5)
N(211) 50(6) 53(6) 52(9) 12(5) 17(5) 27(6)
N(212) 44(6) 43(6) 101(11) -5(6) 10(6) 11(6)
Br(21) 61(1) 86(1) 405(5) 9(2) 27(2) 42(1)
O(211) 40(4) 54(5) 112(9) 2(5) 14(5) 22(4)
N(221) 48(6) 57(7) 72(10) -8(6) -8(6) 22(5)
N(222) 45(6) 59(7) 83(11) 3(6) 8(6) 26(5)
Br(22) 102(1) 97(1) 144(2) -32(1) 21(1) 47(1)
O(221) 93(7) 89(7) 119(11) -24(7) 21(7) 30(6)
N(231) 33(6) 65(7) 107(12) -2(7) 15(6) 15(5)
N(232) 62(7) 54(7) 87(11) -8(6) -6(6) 39(6)
Br(23) 71(1) 63(1) 147(2) 18(1) 12(1) 21(1)
O(231) 47(5) 48(5) 61(8) 7(5) 1(4) 7(4)
Cd(3) 45(1) 50(1) 79(1) 6(1) 4(1) 29(1)
Cd(4) 44(1) 48(1) 83(1) 5(1) 1(1) 21(1)
Cd(5) 46(1) 42(1) 77(1) -2(1) 0(1) 19(1)
Cd(6) 56(1) 59(1) 87(1) -12(1) -10(1) 33(1)
Tabelle 7.64: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 17
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Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
N(311) 44(6) 65(7) 92(11) 1(6) -11(6) 31(6)
N(312) 40(6) 48(6) 80(10) 6(6) -7(6) 23(5)
Br(31) 65(1) 112(1) 202(3) -5(1) -40(1) 47(1)
O(311) 40(4) 62(5) 89(8) 1(5) 1(5) 25(4)
N(321) 38(6) 50(6) 88(10) 18(6) 0(5) 25(5)
N(322) 53(7) 31(5) 62(9) -3(5) 5(5) 19(4)
Br(32) 78(1) 66(1) 337(4) 29(2) -45(2) 36(1)
O(321) 46(5) 42(5) 113(9) 15(5) -8(5) 15(4)
N(331) 62(7) 45(6) 90(11) 8(6) -4(6) 34(6)
N(332) 44(6) 49(6) 95(11) 10(6) -3(6) 21(5)
Br(33) 125(2) 96(1) 502(6) -11(2) -128(3) 67(1)
O(331) 89(7) 71(6) 133(12) 13(6) 22(7) 34(5)
N(411) 52(6) 49(6) 72(12) -3(7) -2(7) 21(5)
N(412) 59(7) 49(6) 68(11) -5(7) -4(8) 28(5)
Br(41) 167(2) 127(2) 122(2) -25(2) -33(2) 6(2)
O(411) 57(5) 77(6) 92(9) 8(6) 8(5) 30(5)
N(421) 58(7) 58(7) 57(10) 16(7) 18(7) 30(6)
N(422) 49(6) 56(7) 94(12) 1(7) -6(7) 15(6)
Br(42) 157(2) 138(2) 152(3) 25(2) -55(2) 39(2)
O(421) 122(8) 53(5) 91(11) -7(6) 1(7) 1(5)
N(431) 61(6) 30(6) 83(12) 2(6) 3(6) 12(5)
N(432) 57(6) 37(6) 69(12) 2(6) -7(6) 14(5)
Br(43) 114(2) 156(2) 96(2) 36(2) -22(1) 12(1)
O(431) 66(6) 65(6) 75(10) -1(5) -1(5) 4(4)
N(511) 54(6) 53(6) 82(11) -5(6) -8(6) 25(5)
N(512) 55(6) 55(6) 58(9) -3(6) -6(6) 30(5)
Br(51) 145(2) 135(2) 159(2) -39(2) -5(2) 103(1)
O(511) 71(5) 61(5) 79(9) -21(5) -9(5) 37(4)
N(521) 53(6) 51(6) 89(11) -8(6) 2(6) 30(5)
N(522) 55(6) 78(7) 105(12) -35(8) -29(7) 41(6)
O(521) 107(7) 79(6) 74(9) -9(6) -8(6) 63(5)
Br(52) 185(2) 236(3) 168(3) -106(2) -89(2) 146(2)
N(531) 48(6) 44(6) 90(12) -13(7) -17(7) 11(5)
N(532) 51(6) 50(6) 83(11) -8(7) -10(6) 28(5)
O(531) 78(6) 89(6) 77(9) -30(6) -22(6) 43(5)
Br(53) 90(1) 179(2) 114(2) -24(2) 7(1) 49(1)
N(611) 47(6) 52(6) 44(10) -1(6) 10(6) 18(5)
N(612) 37(6) 43(6) 74(12) -11(6) 10(6) 6(5)
Br(61) 194(3) 315(4) 174(3) 129(3) 107(2) 192(3)
O(611) 76(6) 100(7) 111(10) 18(6) 6(6) 55(5)
N(621) 45(6) 62(6) 82(11) -6(6) 1(7) 32(5)
N(622) 28(6) 56(6) 109(12) -13(6) 5(7) 20(5)
Br(62) 137(2) 206(3) 106(2) -16(2) 7(2) 53(2)
O(621) 40(4) 57(5) 89(9) 27(5) 7(5) 19(4)
N(631) 50(7) 65(7) 61(11) -6(6) 4(6) 22(5)
N(632) 41(6) 62(6) 51(11) -4(6) -5(5) 28(5)
Tabelle 7.64: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 17
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Atom Temperaturfaktoren
U11 U22 U33 U23 U13 U12
Br(63) 114(1) 158(2) 71(2) -5(1) -9(1) 63(1)
O(631) 61(5) 72(5) 55(9) -15(5) -7(5) 35(4)
Cd(7) 61(1) 47(1) 80(1) 0(1) -3(1) 25(1)
Cd(8) 49(1) 51(1) 88(1) -1(1) 0(1) 23(1)
N(711) 72(7) 50(6) 87(11) -21(6) -18(7) 41(5)
N(712) 62(7) 62(7) 73(10) 10(6) 10(6) 41(5)
Br(71) 158(2) 94(1) 167(2) 8(1) 22(2) 92(1)
O(711) 74(6) 52(5) 100(9) -6(5) -18(5) 29(4)
N(721) 55(6) 52(6) 88(11) -11(6) -14(6) 33(6)
N(722) 46(6) 54(7) 88(11) 9(6) 2(6) 23(6)
Br(72) 86(2) 78(2) 1025(14) -131(4) -86(4) 35(1)
O(721) 55(5) 48(5) 159(11) -12(6) -6(6) 25(5)
N(731) 64(7) 66(8) 83(11) -12(7) -9(7) 37(6)
N(732) 41(6) 54(7) 95(11) -14(7) 5(6) 19(5)
Br(73) 134(2) 86(1) 282(4) -62(2) -38(2) 58(1)
O(731) 85(7) 75(6) 180(14) -26(7) -34(7) 45(5)
N(811) 42(6) 46(6) 76(12) -15(6) 3(7) 18(5)
N(812) 43(6) 49(6) 81(12) -5(6) 4(7) 16(5)
Br(81) 121(2) 159(2) 114(2) 1(2) 32(1) 79(1)
O(811) 69(6) 62(5) 103(9) -2(5) -1(6) 36(4)
N(821) 41(6) 55(6) 80(11) -17(6) -5(7) 26(5)
N(822) 51(7) 76(7) 78(11) 5(7) 8(7) 29(6)
Br(82) 144(2) 441(6) 98(3) 23(3) 11(2) 85(3)
O(821) 43(5) 63(5) 95(10) 4(5) -13(5) 17(4)
N(831) 42(7) 59(6) 96(13) -1(6) 11(6) 20(5)
N(832) 37(6) 77(7) 62(12) -20(6) -9(6) 21(5)
Br(83) 89(1) 128(1) 93(2) -5(1) -10(1) 53(1)
O(831) 78(6) 147(9) 76(10) 2(7) 0(6) 67(6)
Tabelle 7.64: Anisotrope Temperaturfaktoren (x 103 Å2) von 17
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hoffe, dass sie mich auch auf meinem weiteren Lebensweg noch ein Stück begleiten werden!
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